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RESUMO 
 
A extração supercrítica é considerada uma tecnologia limpa, por 
envolver processos sustentáveis, ambientalmente corretos e de alta 
eficiência. Além disso, é caracterizada por utilizar um menor consumo 
de energia e resíduos menos tóxicos. Deste modo, devido as suas 
inúmeras vantagens, a utilização desta técnica vem crescendo no meio 
industrial. No entanto, para a obtenção de extrato de Palo santo (Bursera 
graveolens), pertencente à família Burseraceae, não foram encontrados 
dados na literatura. O Palo santo é um material lenhoso aromático, de 
fragrância forte, bastante utilizado na medicina popular devido a sua 
ação repelente, antiproliferativa, anti-inflamatória e antimicrobiana, 
dentre outras. Deste modo, visando apresentar uma alternativa aos 
inseticidas sintéticos, este trabalho teve como objetivo obter extratos 
naturais e óleo essencial do material lenhoso Palo santo, por meio de 
diferentes técnicas de extração. Além disso, se buscou determinar uma 
metodologia com maior seletividade aos compostos de interesse e 
melhor condição ao processo de extração, baseando-se na qualidade do 
produto final e menor impacto ambiental. Para isto, diferentes técnicas 
de extração e condições de operação foram avaliadas. As técnicas 
estudadas foram hidrodestilação, sohxlet, ultrassom e extração 
supercrítica. Na extração em soxhlet e ultrassom, foram empregados os 
solventes hexano e etanol. Já na extração supercrítica, foram usados o 
CO2 supercrítico puro e com cossolvente. As condições de operação 
utilizadas na extração supercrítica foram de 80 bar a 200 bar, 32 °C a 44 
°C e 5 % a 25 % de cossolvente. O maior rendimento foi obtido quando 
o solvente etanol foi utilizado no processo. Dentre os ensaios de 
extrações supercríticas, o maior rendimento obtido foi de 20,39%, onde 
foram utilizadas condições de 170 bar, 41 °C e 20 % de cossolvente. A 
caracterização dos extratos obtidos e do óleo essencial nas diferentes 
condições de operação foram realizadas por cromatografia gasosa, 
permitindo a identificação dos seguintes compostos majoritários: Mint-
furanone, D-limoneno, Alfa-terpineol, Germacreno D, Beta-gurjunene, 
D-carvona e Cis-carveol. De acordo com dados obtidos na literatura, o 
Mint-furanone e o D-limoneno apresentam potencial inseticida, onde se 
destacam por atuarem contra o mosquito Aedes aegypti. Além de 
apresentar potencial inseticida, o Mint-furanone também apresenta 
potencial repelente, o que o torna um composto bastante interessante 
para o desenvolvimento de novos produtos. 
 
  
Palavras-chave: Palo santo (Bursera graveolens). Extração supercrítica. 
Potencial inseticida.  
  
ABSTRACT 
 
Supercritical extraction is considered a clean technology because it 
involves sustainable, environmentally correct and high efficiency 
processes. In addition, it is characterized by lower energy consumption 
and less toxic waste. Thus, due to its numerous advantages, the use of 
this technique has been growing in the industrial environment. However, 
to obtain extract of Palo santo (Bursera graveolens), belonging to the 
family Burseraceae, no data were found in the literature. Palo santo is an 
aromatic woody material with strong fragrance, widely used in folk 
medicine due to its repellent, antiproliferative, anti-inflammatory and 
antimicrobial action, among others. Thus, in order to present an 
alternative to synthetic insecticides, this work had the objective of 
obtaining essential oil and natural extracts from the Palo santo ligneous 
material, through different extraction techniques. In addition, it was 
sought to determine a methodology with greater selectivity to the 
compounds of interest and better condition to the extraction process, 
based on the quality of the final product and lower environmental 
impact. For this, different extraction techniques and operating 
conditions were evaluated. The techniques studied were 
hydrodistillation, blowing, ultrasound and extraction with pure 
supercritical CO2 and addition of co-solvent. The operating conditions 
used in the supercritical extraction were 80 bar at 200 bar, 32 ° C at 44 ° 
C and 5% at 25% co-solvent. The highest yield was obtained by the 
techniques in which the ethanol was used in the process. Among the 
supercritical extractions, the highest yield was 20.39%, where 170 bar, 
41 ° C and 20% co-solvent conditions were used. The characterization 
of the essential oils and the extracts obtained in the different operating 
conditions were performed by gas chromatography, allowing the 
identification of the following major compounds: Mint furanone, D-
limonene, alpha-terpineol, Germacrene D, Beta-gurjunene, D-carvone 
and Cis-carveol. According to data obtained in the literature, Mint-
furanone and D-limonene present insecticidal potential, where they 
stand out for acting against the mosquito Aedes aegypti. In addition to 
presenting insecticidal potential, Mint-furanone also presents potential 
repellent, which makes it a very interesting compound for the 
development of new products. 
 
Keywords: Palo santo (Bursera graveolens). Supercritical extraction. 
Insecticidal potential. 
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1. INTRODUÇÃO  
 
O Palo santo, denominado cientificamente como Bursera 
graveolens, pertence à família Burseraceae e é bastante encontrado em 
regiões localizadas entre o México e o Peru. É um material lenhoso 
aromático, caracterizado por apresentar uma forte fragrância; picante, 
doce e balsâmica (YUKAWA et al., 2006). 
Esta espécie exibe uma fonte próspera, já que diferentes partes do 
seu material estão empregadas na medicina popular. As resinas 
produzidas podem ser aplicadas para o tratamento de hérnias, distensões 
dos pés e para extrair corpos estranhos da pele. Os extratos via oral 
podem ser usados contra asma, diarreia e pedra nos rins (ROBLES et al., 
2005). Além disso, o extrato de Palo santo apresenta ação inibitória para 
o crescimento de células tumorais da mama, bem como para o 
protozoário Leishmania amazonensis, caracterizando-se como um óleo 
com ação antiproliferativa (MONZOTE et al., 2012). Também apresenta 
ação anti-inflamatória e antimicrobiana (ROBLES et al., 2005; 
SANTANA et al, 2009). A madeira e as folhas são usadas como 
repelente de insetos e para tratar dores de diferentes origens. 
Sabe-se que a utilização de muitos inseticidas sintéticos podem 
ocasionar diversos problemas, tanto para a saúde humana, quanto para o 
meio ambiente. Assim, a busca por um inseticida de largo espectro e 
rápida degradação, menos agressivos ao meio ambiente, encontra-se em 
destaque. Uma das alternativas corresponde a obtenção de inseticidas a 
base de substancias químicas presentes nas plantas (MARANGONI, 
2011). 
Os óleos essenciais e os extratos naturais são substâncias 
promissoras para o desenvolvimento de novos produtos, apresentando 
compostos com ação inseticida, larvicida ou repelente contra diversos 
insetos. Com relação a Bursera graveolens, tanto o óleo essencial, 
quanto o extrato, apresentam forte potencial para fornecerem produtos 
alternativos aos inseticidas sintéticos. 
Sabe-se que os óleos essenciais e os extratos correspondem a uma 
mistura de compostos com estruturas orgânicas de baixo e alto peso 
molecular, respectivamente. São biossintetizados em vários órgãos do 
vegetal e a sua composição pode variar de acordo com o local onde foi 
extraído e o tipo de extração utilizada. Além disso, a composição pode 
ser influenciada por parâmetros relativos as condições edafoclimáticas e 
a época de colheita das plantas.  
Quanto aos processos de extração, os óleos essenciais são obtidos 
por meio da técnica de hidrodestilação, gerando produtos de grande 
21
  
interesse comercial e apresentando aplicação na indústria farmacêutica, 
perfumaria, cosmética e produtos alimentares (REGNAULT-ROGER et 
al., 2012).  Outras técnicas de extração, como soxhlet, ultrassom e 
fluidos supercríticos, são utilizadas para a obtenção de extratos naturais, 
pois, além dos compostos de baixo peso molecular, também extraem 
compostos de alto peso molecular. 
A qualidade e a composição final dos extratos obtidos a partir de 
produtos naturais estão diretamente relacionados com a escolha da 
técnica empregada. A metodologia de extração é determinada de acordo 
com a família dos compostos a ser extraída e, também, se a finalidade 
do processo é qualitativo ou quantitativo (BISCAIA, 2007).   
Cada tecnologia aplicada para extração de óleos essenciais e 
extratos naturais apresenta vantagens e desvantagens. Assim, a definição 
por um método mais seletivo, com melhores condições de processo, 
associados a qualidade do produto final e preservação do meio 
ambiente, foram critérios utilizados neste trabalho para avaliar os 
processos de extração. 
Diante disso, este trabalho utilizou diferentes técnicas de extração 
e analisou a composição do óleo essencial e dos extratos obtidos por 
Bursera graveolens. As técnicas utilizadas foram hidrodestilação, 
soxhlet, ultrassom e extração com CO2 supercrítico, com e sem adição 
de cossolvente. 
Para facilitar a apresentação, este trabalho se encontra estruturado 
em capítulos, onde o capítulo 2 apresenta o objetivo geral e os objetivos 
específicos. O capítulo 3 apresenta uma revisão bibliográfica dos 
métodos de extração utilizados e uma abordagem sobre óleos essenciais 
e extratos naturais. No capítulo 4 são descritos os materiais e métodos 
utilizados para a realização dos experimentos. No capítulo 5 são 
apresentados e discutidos os resultados experimentais obtidos. No 
capítulo 6 são apresentadas as conclusões desta pesquisa. Nos capítulos 
7, 8 e 9 são apresentadas as sugestões de trabalhos futuros, as 
referências bibliográficas utilizadas e Anexo, respectivamente. 
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2. OBJETIVOS 
 
2.1 OBJETIVO GERAL 
 
Este estudo, tem como principal objetivo a obtenção de extratos 
naturais e do óleo essencial do material lenhoso Palo santo (Bursera 
graveolens), por meio de diferentes técnicas de extração, para aplicação 
em produtos inseticidas. 
 
2.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS 
 
A seguir, apresenta-se os objetivos específicos deste trabalho.  
 
a) Utilizar a técnica de hidrodestilação para a obtenção do óleo 
essencial de Palo santo; 
b) Utilizar as técnicas soxhlet e ultrassom, com dois solventes 
orgânicos de diferentes polaridades, para a obtenção de extratos 
do Palo santo; 
c) Utilizar técnica de alta pressão (extração com CO2 supercrítico 
puro e com adição de cossolvente) e avaliar o rendimento da 
extração em função das condições de operação do processo 
(pressão, temperatura e cossolvente), analisar a adição do 
cossolvente na extração supercrítica e verificar a dinâmica de 
extração supercrítica; 
d) Comparar as metodologias aplicadas, de acordo com a 
composição química do óleo essencial e dos extratos obtidos; 
e) Identificar a técnica mais eficiente e as melhores condições do 
processo, baseando-se, principalmente, na seletividade dos 
compostos de interesse. 
f) Verificar a presença de compostos com potencial inseticida no 
óleo essencial e nos extratos obtidos a partir do Palo santo.  
 
Nas sequência, está apresentada a revisão bibliográfica dos 
assuntos relacionados ao tema desse trabalho. 
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3. REVISÃO DA LITERATURA 
 
O presente capítulo tem como objetivo abordar aspectos 
encontrados na literatura, bem como contextualizar os principais 
interesses e relevância do trabalho. A seguir, será apresentada uma breve 
revisão ressaltando aspectos relacionados as principais características do 
Palo santo, uma abordagem sobre óleos essenciais e extratos naturais e 
os métodos de extração utilizados neste trabalho.  
 
3.1 PALO SANTO (BURSERA GRAVEOLENS) 
 
O Palo santo corresponde a uma espécie de madeira aromática 
natural, cientificamente designada como Bursera graveolens. É 
produzida por uma planta lenhosa, com folhas caducifólias, e apresenta 
características particulares com relação a sua fragrância; picante, doce e 
balsâmica (YUKAWA et al., 2006). Quando adulta, esta planta pode 
alcançar entre 8 a 15 metros de altura, com um diâmetro variando entre 
30 a 50 cm. Apresenta um crescimento relativamente rápido, facilitando 
a sua proliferação nas florestas. Como pode ser visualizado na Figura 1, 
o seu caule apresenta um aspecto liso e uma coloração cinzenta, 
acrescentado de um listrado branco, onde ocorre a liberação de resinas 
quando é submetido a cortes ou escoriações (MORGAN e JOSE, 2013). 
 
Figura 1 - Tronco da Bursera graveolens com listras de resinas. 
   
Fonte: Morgan e Jose (2013). 
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O Palo santo é uma planta nativa da América tropical, bastante 
encontrada em regiões localizadas entre o México e o Peru. Desenvolve-
se em diferentes altitudes, próximo ao mar, presentes em algumas 
regiões do Equador, ou em elevadas altitudes, como no norte do Peru. 
Podem crescer em ambientes com solos rochosos, áridos e pobres de 
nutrientes (SANTANA et al., 2009; MORGAN e JOSE, 2013).  
A espécie do Palo santo pertence à família Burseraceae, a qual 
compreende 18 gêneros, com mais de 700 espécies divididas em três 
grupos: Protieae (três gêneros), Canarieae (oito gêneros) e Bursera (sete 
gêneros). O gênero Burcera envolve cerca de 100 espécies com uma 
ampla distribuição geográfica. Este gênero é caracterizado por 
apresentar óleos essenciais constituídos por triterpenos, esteróides, 
lignanas e flavonóides, obtidos a partir de suas resinas. As lignanas, 
derivadas de podofilotoxina, podem induzir uma variedade de efeitos 
biológicos, tais como, antioxidantes, antiviral, antibacteriano, inseticida, 
fungicida, prevenir doenças coronárias e antitumoral, onde, neste caso, 
já existem estudos comprovando a sua eficiência para o tratamento de 
células cancerígenas do pulmão, testículo e linfomas (MALDINI et al., 
2009; NOGE et al., 2009; MARQUES et al., 2010; VELÁZQUEZ-
JIMÉNEZ et al., 2011).  
Além disso, as resinas produzidas por esta espécie podem ser 
usadas no tratamento de hérnias, distensões dos pés e para extrair corpos 
estranhos da pele. Já os extratos podem ser usados contra a asma, 
diarreia e pedra nos rins (ROBLES et al., 2005). 
Durante muitos anos, esse material lenhoso foi utilizado como 
incenso em igrejas, por ser constituído por resinas aromáticas e óleos 
essenciais, tornando-se popularmente conhecido como Palo santo. Além 
disso, diferentes partes desse material lenhoso são utilizadas na 
medicina popular. A madeira e as folhas são utilizadas como repelente 
de insetos e para tratar dores de diferentes origens. Nos últimos anos, a 
produção do óleo essencial desse material se tornou mais atraente, 
devido os benefícios econômicos, a partir da elaboração de perfumes 
finos, por exemplo (YUKAWA et al., 2006; MORGAN e JOSE, 2013; 
CARRIÓN-PALADINES, 2016). 
De acordo com Monzote et al. (2012), a composição química do 
óleo essencial do Palo santo apresenta entre os seus constituintes 
majoritários, o limoneno. Em suas análises, os autores verificaram que o 
óleo apresenta ação inibitória para o crescimento de células tumorais da 
mama, bem como, para o protozoário Leishmania amazonensis, 
caracterizando-se como um óleo com ação antiproliferativa. 
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Santana et al. (2009), verificaram que o extrato hidroalcóolico da 
espécie Bursera graveolens apresenta propriedades anti-inflamatórias. 
Já os pesquisadores Robles et al. (2005), identificaram ação 
antimicrobiana no óleo essencial, onde este conseguiu inibir 
satisfatoriamente a Staphylococcus aureus e Bacilllus subtilis. 
 
3.2 ÓLEOS ESSENCIAIS E EXTRATOS NATURAIS 
 
Os óleos essenciais e os extratos naturais correspondem a uma 
mistura de compostos naturais com estruturas orgânicas de baixo e alto 
peso molecular, respectivamente. São biossintetizados em vários órgãos 
do vegetal, estando presentes no interior de células oleicas ou em 
espaços intercelulares, nas folhas, cascas, talos, frutas, sementes, raízes 
e madeira. Esses compostos são designados como metabólitos 
secundários e desempenham funções ecológicas e biológicas 
importantes para a planta, atuando em sua defesa, devido a sua atividade 
antimicrobiana e antioxidante (BAJPAI et al., 2012; NAJAFIAN, 2014; 
MOHAMMADHOSSEINI et al., 2017). 
De acordo com sua origem sintética, esses metabólitos 
secundários podem ser divididos em dois grupos, compostos de origem 
terpenica e compostos aromáticos. Os principais terpenos são os 
monoterpenos (C10) e os sesquiterpenos (C15). Os monoterpenos 
correspondem as moléculas mais representativas, constituindo 90% da 
composição desses metabólitos secundários, aproximadamente. 
Compreendem aos álcoois, aldeídos, cetonas, ésteres, éteres, peróxidos e 
fenóis (BAKKALI et al., 2008). 
Já os compostos aromáticos, ocorrem com menor frequência e 
seus constituintes compreendem aos aldeídos, álcool, fenóis, metoxi 
derivados e metileno dioxi (BAKKALI et al., 2008; BAJPAI et al., 
2012).  
Os óleos essenciais e os extratos naturais podem conter de 20-60 
componentes em concentrações bastante diferentes. São caracterizados 
por dois ou três componentes, onde, geralmente, estes determinam as 
propriedades biológicas dos extratos, tanto os efeitos benéficos, quanto 
os prejudiciais, como o seu perfil toxicológico. Esses dois aspectos, 
benéfico e prejudicial, devem ser levados em consideração para garantir 
a segurança humana. 
A composição dos compostos naturais pode variar dependendo do 
local onde foi extraído e o tipo de extração utilizada. Além disso, é 
influenciada fortemente por parâmetros relativos ao tempo e a época de 
colheita das plantas; o tipo dos órgãos das plantas e dos correspondentes 
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grupos familiares, geográficos e condições climáticas; idade fisiológica; 
estágio de desenvolvimento; estado das plantas; secagem pós-colheita; 
armazenamento das plantas; diversidade; e os métodos de extração 
(LOZIONE; VENSKUTONIS, 2005; MOHAMMADHOSSEINI et al., 
2017). 
Sabe-se que os materiais lenhosos são constituídos por três 
polímeros principais, a celulose, a hemicelulose e a lignina. Além disso, 
esses materiais lignocelulósicos, como também são designados, são 
constituídos por compostos que não fazem parte da estrutura da parede 
celular, os metabólitos secundários, como, por exemplo, os óleos 
essenciais, que apresentam compostos de bastante interesse no meio 
industrial (LIMA et al., 2007). 
Para a obtenção do óleo essencial, faz-se necessário a utilização 
de métodos que busquem quebrar a parede celular, sem interferir na 
qualidade final do óleo. No entanto, conseguir essa ruptura não é algo 
tão simples, já que a celulose corresponde a um polissacarídeo linear, 
que apresenta cadeias empacotadas por microfibrilas e estabilizadas por 
ligações de hidrogênio; a hemicelulose é um heteropolímero curto e com 
muitas ramificações, que promove a integração da rede celulose-
hemicelulose-lignina e ocasiona rigidez; e a lignina que corresponde a 
um polímero amorfo que acarreta rigidez na parede celular e resistência 
contra ataque microbiano (CHEMMÉS et al., 2013).  
Atualmente, diversos métodos estão sendo estudados com intuito 
de romper a estrutura lignocelulósica, sem prejudicar os compostos 
presentes no óleo. Esses métodos podem ser classificados em físicos, 
químicos ou físico-químicos (CHEMMÉS et al., 2013). Baseando-se nos 
princípios físicos, de acordo com os dados apresentados na literatura, 
verifica-se que as técnicas de hidrodestilação e arraste a vapor são as 
mais usadas. Porém, em termos de investigação da composição química, 
a hidrodestilação encontra-se em destaque. Nessas técnicas, a parede 
celular do vegetal sofre uma ruptura pela ação do vapor e libera o óleo, 
formando uma mistura heterogênea com a água. A partir disso, o vapor 
d’água atua aumentando a pressão de vapor do sistema, fazendo com 
que o óleo entre em ebulição mais rapidamente, em uma temperatura 
abaixo daquela normalmente observada para a substância pura 
(TANDON, 2008). No entanto, essa temperatura utilizada pode 
prejudicar os compostos termossensíveis (DONELIAN et al., 2009).   
Deste modo, o óleo essencial corresponde ao produto obtido por 
meio dos métodos como a hidrodestilação, por exemplo, e são produtos 
de grande interesse comercial, já que apresentam aplicação na indústria 
farmacêutica, perfumaria, cosmética e de produtos alimentares 
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(REGNAULT-ROGER et al., 2012). Outros métodos de extração, como 
a utilização de fluidos supercríticos, além dos compostos de baixo peso 
molecular, também extraem compostos de alto peso molecular, sendo 
necessário realizar um fracionamento para separar os compostos. Deste 
modo, o produto obtido a partir desses métodos de extração são 
designados de extratos.  
Tanto os óleos essenciais, quanto os extratos vegetais, podem 
apresentar fortes atividades biológicas contra bactérias patogênicas, 
fungos, vírus, insetos e deterioração por oxidação. Deste modo, a 
substituição de compostos sintéticos por compostos de origem natural, 
tem impulsionado o desenvolvimentos de diversos projetos, como o 
projeto de ecopesticidas, por exemplo, já que os compostos são 
ambientalmente favoráveis e de fácil utilização (PAVELA, 2015). 
Sabe-se que a utilização de muitos inseticidas sintéticos podem 
ocasionar diversos problemas, tanto para a saúde humana, quanto para o 
meio ambiente. Além disso, estes inseticidas podem desenvolver 
populações de mosquitos resistentes, representando um dos problemas 
mais graves em sua utilização (OMS, 2017).  Assim, houve um aumento 
no número de pesquisas relacionadas a substituição de inseticidas 
sintéticos por outros inseticidas a base de extratos vegetais, 
apresentando um largo espectro, uma rápida degradação e uma menor 
agressividade ao meio ambiente (MARANGONI, 2011; PAVELA, 
2015).  
Os constituintes presentes nos óleos essenciais ou extratos 
vegetais atuam em processos bioquímicos, desequilibrando o sistema 
endocrinológico dos insetos. Podem apresentar uma ação neurotóxica 
em insetos, provocando uma hiperatividade, seguida por uma hiper-
excitação, levando a sua queda e imobilização (ENAN, 2001). De 
acordo com pesquisas realizadas por Pavela (2015), vários 
monoterpenos, como D-limoneno e Terpineol, apresentam 
neurotoxicidade contra alguns insetos. 
Assim, os mecanismos de ação das substâncias químicas 
presentes nos óleos essenciais e nos extratos vegetais, são caracterizados 
em vários níveis de acordo com a sua capacidade de penetrar a cutícula 
do inseto e entrar em seus corpos, relacionando de forma direta a sua 
capacidade de fornecer o efeito inseticida. 
Atualmente, já existem inseticidas biológicos disponíveis no 
mercado, como os produtos à base de Bacillus thuringiensis sub.sp. 
israelensis, que apresentam boa atividade contra larvas de Aedes, e de 
Bacillus sphaericus, para larvas de Anopheles e Culex. Porém, a 
substituição de inseticidas sintéticos por produtos alternativos ainda é 
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bastante recente e precisa ser melhor estudada, já que, em grande escala, 
esses produtos apresentam um alto custo (FUNASA, 2001). 
Muitas pesquisas buscam utilizar diferentes métodos para 
aumentar a proteção dos seres humanos contra mosquitos, já que estes 
são vetores de uma grande variedade de patógenos e parasitas humanos, 
transmitindo doenças como malária, leishmaniose, doença de chagas e 
dengue, por exemplo (PAVELA, 2015) 
No Brasil, existe uma forte preocupação com o combate ao 
mosquito Aedes aegypti, vetor da dengue. De acordo com o Ministério 
da Saúde, em 2016, foram registrados 1.500.535 casos prováveis de 
dengue. Neste ano de 2017, até Fevereiro, já foram registrados 21.174 
casos prováveis de dengue no país, onde a região Sudeste registrou o 
maior número de casos prováveis (42,6%) em relação ao total do país, 
seguida das regiões Nordeste (17,9%), Centro-Oeste (16,9%), Sul 
(11,4%) e Norte (11,2%) (OMS, 2017). 
Portanto, os óleos essenciais e os extratos são substâncias 
promissoras para o desenvolvimento de novos produtos com ação 
inseticida, larvicida ou repelente contra diversos insetos, tornando-se 
uma boa alternativa para a substituição dos produtos sintéticos.  
Inúmeras famílias de plantas apresentam compostos com 
atividade inseticida, como as famílias Meliaceae, Rutaceae, Asteraceae, 
Annonaceae, Labiata, Canellaceae e Burseraceae. Dentre estas, o 
presente trabalho busca estudar a família Burseraceae. 
 
3.3 MÉTODOS DE EXTRAÇÃO 
 
A qualidade e a composição final dos extratos obtidos a partir de 
produtos naturais estão diretamente relacionados com a escolha da 
técnica de extração empregada. A metodologia de extração é 
determinada de acordo com a família dos compostos a ser extraída e, 
também, se a finalidade do processo é qualitativo ou quantitativo 
(BISCAIA, 2007).   
As substâncias biologicamente ativas podem ser extraídas pelo 
método de hidrodestilação e pelos métodos de extração com solvente e 
de alta pressão. Nas extrações com solventes, como soxhlet e ultrassom, 
diversos tipos de solventes podem ser utilizados, como álcoois metílico, 
etílico e propílico; hexano; clorofórmio; acetona, entre outros. A técnica 
de soxhlet é largamente aplicada em indústrias químicas, farmacêuticas 
e alimentícias. Já entre os métodos de alta pressão destaca-se a extração 
com fluido supercrítico, técnica eficiente e de baixo impacto ambiental.  
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3.3.1 Hidrodestilação 
 
A hidrodestilação corresponde a uma técnica convencional de 
extração de óleos essenciais, onde utiliza o equipamento Clevenger para 
a sua realização, Figura 2. Neste equipamento, a matriz a ser tratada é 
colocada em contato direto com a água, na qual será submetida a 
aquecimento até a ebulição, provocando a formação de vapor, que 
arrasta os compostos mais voláteis. Após a condensação, os compostos 
separam-se da água por meio da decantação (REVERCHON e DE 
MARCO, 2006). 
 
Figura 2 - Aparelho tipo Clevenger. 
 
Fonte: Reverchon e De marco (2006). 
 
A hidrodestilação pode ser utilizada para a extração de óleo 
essencial de vários tipos de matrizes vegetais, como flores, frutos, 
folhas, raízes, sementes, casca de caule, castanhas, galhos, entre outros. 
Apesar de não ser uma técnica de alta eficiência, é bastante utilizada em 
laboratórios devido a sua versatilidade (LEAL, 2008). 
A técnica apresenta vantagens e desvantagens. Dentre as 
vantagens, destaca-se a sua simplicidade e fácil execução. Já entre as 
desvantagens, ela pode ocasionar a degradação térmica dos produtos, a 
hidrólise e a solubilização de alguns compostos em água. Além disso, 
apresenta o menor rendimento, perdas de compostos voláteis e altos 
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tempos de extração (REVERCHON e DE MARCO, 2006; UQUICHEA, 
2015). 
 
3.3.2 Extração por soxhlet 
 
Essa metodologia é bastante simples e amplamente utilizada no 
meio acadêmico, facilitando estudos com as matérias primas e os seus 
extratos. Corresponde ao método padrão, bastante utilizado como 
referência para a comparação com outros métodos. Nesta técnica, a 
amostra é colocada em contato com o solvente várias vezes (Figura 3) 
facilitando a transferência do extrato presente na matriz vegetal para o 
solvente (WU et al., 201l).  
 
Figura 3 - Esquema de extração em por soxlet. 
 
Fonte: Google.com. 
 
A técnica por soxhlet apresenta vantagens e desvantagens. Com 
relação as vantagens, apresenta alto rendimento, permite a renovação do 
solvente durante todo o processo, através da recirculação, não há 
necessidade de filtração para separar a matriz vegetal do solvente 
contendo o soluto, o que simplifica o tempo de manuseio do extrato 
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após a extração, pequena possibilidade de perdas ou contaminação do 
extrato (BENELLI, 2010).  
Entre as principais desvantagens desta técnica estão a baixa 
seletividade, a lentidão do processo, utilização de altas temperaturas, 
necessidade de uma etapa posterior para eliminação do solvente, 
gerando gastos, parcialmente seletivo, onde o poder de dissolução é 
determinado pela temperatura e natureza do solvente (MELECCHI, 
2005).  
 
3.3.3 Extração por ultrassom 
 
A técnica de ultrassom utiliza a energia das ondas sonoras 
(vibrações mecânicas), transmitidas com uma frequência superior à da 
capacidade auditiva humana, frequências de 20,0 – 100 kHz, podendo 
propagar-se em meios sólidos, líquidos e gasosos (GUINDANI, 2014). 
As ondas sonoras se propagam através de ciclos de compressão e 
expansão, provocando o afastamento e a aproximação das moléculas 
repetidas vezes. Essa alteração na pressão do líquido gera cavitação, 
bolhas ou microfluxos, proporcionando mudanças físicas e químicas 
permanentes, como aquecimento e ruptura dos sólidos e instabilidade na 
superfície da interface de sistemas líquido-líquido e líquido-gás. Além 
disso, nas matrizes vegetais, as ondas causam estresse mecânico das 
células e aumento da permeabilidade das paredes celulares. O aumento 
do tecido celular pode ocasionar a quebra da parede celular, liberando os 
compostos aromáticos, consequentemente, aumentando a eficiência de 
extração e reduzindo o tempo do processo. Deste modo, verifica-se que 
os principais fatores envolvidos nesta técnica são: intensidade e 
frequência produzida pelo equipamento de ultrassom (LUQUE-
GARCÍA e CASTRO, 2003; FREITAS, 2007; BENELLI, 2010). 
Os dispositivos mais comuns para aplicação de ondas 
ultrassônicas são banho (direto ou indireto) e sonda, como podem ser 
visualizados na Figura 4.  
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Figura 4 - Esquema dos sistemas de ultrassom: (a) banho de ultrassom indireto; 
(b) sonda de ultrassom; (c) banho de ultrassom direto. 
 
Fonte: Vinatoru et al. (1997). 
 
Os banhos são os equipamentos mais utilizados. No entanto, eles 
dificultam a reprodutibilidade experimental e a uniformidade na 
distribuição da energia ultrassônica (GUINDANI, 2014).  
(
(
b) 
(
a) 
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Com relação as vantagens em utilizar a técnica de ultrassom, tem-
se a simplicidade do equipamento, economia no custo inicial, 
possibilidade de usar diferentes solventes para a extração e boa 
repetibilidade (FREITAS, 2007). Além disso, quando comparada à 
técnica de extração em soxhlet, a técnica de ultrassom aumenta a 
polaridade do sistema por meio da cavitação e, consequentemente, 
proporciona uma maior eficiência da técnica. Também permite a adição 
de um cossolvente, aumentando a polaridade da fase líquida, possibilita 
a extração de compostos termicamente sensíveis e apresenta um menor 
tempo de operação (GUINDANI, 2014). 
Dentre as desvantagens, pode-se destacar a necessidade de 
filtração após a extração, aumentando o tempo final do processo e a 
possibilidade de perda ou contaminação do extrato no decorrer da 
aplicação da técnica. 
 
3.3.4 Extração supercrítica 
 
A busca por processos tecnológicos alternativos encontra-se em 
constante crescimento, acentuando-se nos últimos anos. Os 
processos inovadores devem ter como principal 
característica os menores impactos ambientais, tais como: menor 
consumo de energia, resíduos menos tóxicos, melhor utilização de 
subprodutos e melhor qualidade e segurança do produto final (KNEZ et 
al., 2014).  
Diante disto, o uso das tecnologias de alta pressão encontra-se em 
destaque. Dentre estas, a tecnologia que envolve os fluidos 
supercríticos estão entre as mais estudadas e aplicadas no 
mercado (KNEZ et al., 2014).  
A escolha por processos envolvendo fluidos supercríticos, pode 
ser justificada pela participação deles em processos que são sustentáveis, 
ambientalmente corretos e eficientes. Dentre as inúmeras vantagens 
desses processos, pode-se destacar a possibilidade de oferecer separação 
e secagem do produto por expansão simples, onde o gás pode ser 
recuperado e reutilizado, sem a necessidade de um processo de 
purificação (DE MELO et al., 2014; GUINDANI et al., 2014; KNEZ et 
al., 2014). Além disso, apresentam características nas quais permitem a 
obtenção de produtos de alto valor agregado e sem resíduos químicos.  
Outra vantagem da extração com fluidos supercríticos refere-se a 
necessidade de ajustar as propriedades termofísicas desses fluidos, como 
a difusividade, a viscosidade, a densidade ou a constante dielétrica, 
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alterando apenas o binômio pressão-temperatura (POURMORTAZAVI 
e HAJIMIRSADEGHI, 2007; KNEZ et al., 2014).  
O processo de extração pode ser dividido em duas etapas: 
extração e separação dos componentes solúveis no solvente supercrítico.  
Pode ser aplicada a uma matriz sólida, líquida ou viscosa. Na extração, o 
fluido supercrítico escoa através de um leito fixo de partículas 
dissolvendo os componentes extraíveis. Posteriormente, a mistura 
solvente e componentes extraídos é encaminhada ao separador. Neste, a 
pressão é reduzida, ocasionando a vaporização do solvente e na 
precipitação do soluto, o qual será coletado e analisado (BRUNNER, 
1994; ARAUCO, 2013).  
Este processo pode ser aplicado em uma grande variedade de 
setores industriais, como no processamento de alimentos, processamento 
de subprodutos, extração de substâncias de produtos naturais e 
processamentos ambientais (HERRERO et al., 2010). Além disso, pode 
ser utilizado em indústrias de perfumes e cosméticos, produtos 
farmacêuticos, têxteis, eletrônicos, aerogeis, materiais cerâmicos e 
inovadores, indústrias de petróleo, lavanderias de limpeza a seco, 
processos de cromatografia, processos envolvendo a nanotecnologia, 
produção de biodiesel e várias outras aplicações novas e futuras 
(MARCHETTO e AZIZ, 2014). 
 
3.3.4.1 Propriedade dos fluidos supercríticos 
 
Com o intuito de entender o principal fundamento de uma 
substância em seu estado supercrítico, faz-se necessário analisar a 
Figura 5. No diagrama, cada substância apresenta um único ponto 
crítico, definido como a temperatura característica, Tc, e a pressão 
característica, Pc, no qual não existe diferença entre as fases líquida 
e gasosa. Como representado na figura, os fluidos supercríticos são 
definidos como substâncias que apresentam temperaturas e pressões 
acima do seu ponto crítico (ESFANDIARI, 2015).  
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Figura 5 - Diagrama de fases. 
 
Fonte: Esfandiari (2015). 
 
Analisando o diagrama da Figura 5, verifica-se que existem três 
linhas que delimitam três regiões, que correspondem aos três estados 
físicos: sólido, líquido e gasoso. Os pontos que se encontram ao longo 
das linhas, ou seja, entre os estados, definem o equilíbrio entre duas 
fases. A pressão de vapor inicia-se no ponto triplo, T, e termina no 
ponto crítico, C. No ponto crítico, a Tc corresponde a maior temperatura 
na qual um gás pode ser convertido para um líquido, pelo aumento da 
pressão. Já a pressão crítica, corresponde a maior pressão na qual um 
líquido pode ser convertido a um gás, pelo aumento da temperatura. 
Nessa região sombreada, região crítica, as substâncias apresentam 
propriedades de gás e líquido.      
Assim sendo, no estado supercrítico, as substâncias não 
apresentam as propriedades específicas quando estão presentes no 
estado líquido ou gasoso.  A substância no seu estado supercrítico 
possui algumas propriedades de gás, como difusão, viscosidade e tensão 
superficial, e de líquido, como densidade e poder de solvatação.  E isto 
justifica o uso dessas substâncias em processos de separação, extraindo 
compostos em um menor período de tempo (AZMIR et al, 2013). Ou 
seja, os fluidos apresentam densidades como os líquidos, propriedades 
de transportes como os gases e poder solvente que pode ser ajustado por 
alterações na temperatura e na pressão.   
Como pode ser verificado a seguir, Tabela 1, o fluido supercrítico 
apresenta uma densidade próxima a de líquidos, uma viscosidade 
comparável à dos gases e uma difusividade com um valor maior que a 
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de líquidos. Além disso, quando um fluido encontra-se acima de suas 
condições críticas, como na condição de pressão equivalente a quatro 
vezes mais a sua pressão crítica, suas propriedades físicas também são 
comparáveis aos líquidos e gases (SANTOS, 2012).  
  
Tabela 1 - Comparação de algumas propriedades físicas do gás, líquido e fluido. 
Propriedades físicas 
Gás 
(1atm-30°C) 
Fluido supercrítico Líquido 
(15-30°C) Tc, Pc Tc, 4Pc 
Coeficiente de difusão 
(cm2.s-1) 
0,1-0,4 0,7 x 10
-3 
0,2 x 10
-3 
(0,2-2) x 10
-5 
Viscosidade 
(g.cm-1.s-1) 
(1-3) x 10
-4 
(1-3) x 10
-4 
(3-9) x 10
-4 
(0,2-3) x 10
-2
 
Densidade 
(g.L-1) 
(0,6-2) x 10
-3 
0,2-0,5 0,4-0,9 0,6-0,6 
 Fonte: Santos (2012). 
 
Diante disto, o processo de extração com fluido supercrítico 
corresponde a uma das tecnologias de alta pressão. Dentre as inúmeras 
variáveis envolvidas neste processo, a pressão é a que mais influência na 
extração, sendo a principal responsável por estabelecer as respostas 
sobre os aspectos técnicos e econômicos do processo. Além disso, a 
pressão pode influenciar outros pontos, o mais propenso corresponde a 
densidade. É a partir dela, que consegue-se verificar o quão próximo o 
CO2 supercrítico atinge o seu poder solvente semelhante a um líquido 
(DE MELO et al., 2014).  
O efeito da pressão do CO2 supercrítico na dinâmica de extração 
está bem estabelecida na literatura, onde indica que o aumento na 
pressão operacional tem um efeito positivo no rendimento global. Isto 
ocorre, porque um aumento na pressão, em uma temperatura 
constante, faz com que a densidade de CO2 supercrítico aumente, o que 
aumenta o seu poder solvente e, consequentemente, a taxa de 
extração (DUBA et al., 2015). Este fato pode ser visualizado na Figura 
6.  
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Figura 6 - Curvas de extração de diferentes pressões: Rendimento do óleo 
versus consumo do solvente. 
 
Fonte: Duba et al. (2015). 
 
A Figura 6 expressa a cinética de extração supercrítica do óleo da 
semente de uva, utilizando como solvente o CO2. Duba et al. (2015) 
plotaram os resultados do rendimento da extração versus o consumo do 
solvente, trabalhando em um intervalo de pressão de 200 a 500 bar, em 
uma determinada temperatura.  Observando o gráfico, verifica-se que 
quanto maior a pressão, maior a solubilidade do solvente e, 
consequentemente, maior o rendimento da extração. No entanto, a 
viabilidade econômica em se usar altas pressões deve ser estudada para 
cada extração.  
O aumento da pressão poderá estar associado não só a um 
aumento no consumo de energia, mas também a um aumento na 
quantidade de solvente necessário para o processo de extração, como 
pode ser visualizado na Figura 7.  
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Figura 7 - Variação do rendimento de extração do diuron a partir de um solo 
poluído contra o volume de CO2 em diferentes pressões. 
 
Fonte: Pourmortazavi e Hajimirsadeghi (2007). 
 
Ao observar os resultados dos seus trabalhos, Pourmortazavi e 
Hajimirsadeghi (2007) verificaram que ao aumentar a pressão no 
processo seria necessário aumentar o volume do solvente. Deste modo, 
verifica-se que a pressão do fluido corresponde a um dos principais 
parâmetros que influenciam a eficiência da extração. Analisando o 
gráfico a seguir, Figura 8, é possível confirmar que a elevação 
da pressão, a uma determinada temperatura, ocasiona um aumento na 
densidade do fluido, melhorando a solubilidade dos 
solutos (POURMORTAZAVI e HAJIMIRSADEGHI, 2007).  
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Figura 8 - Diagrama densidade-pressão para o dióxido de carbono.
 
Fonte: Pourmortazavi e Hajimirsadeghi (2007). 
   
Além disso, analisando a Figura 8, verifica-se que aumentando a 
temperatura, a densidade do CO2 supercrítico diminui, 
para uma determinada pressão. Isto torna-se mais evidente nos 
maiores valores de pressão. Além disso, a temperatura também causa 
um efeito na volatilidade do soluto. Deste modo, prever o efeito do 
aumento da temperatura em uma amostra é bastante complexo. Para um 
soluto não-volátil, um aumento da temperatura pode resultar em uma 
menor taxa de extração devido a diminuição da solubilidade. Já para um 
soluto volátil, a taxa de extração dependerá do fator que interferirá mais 
fortemente: a solubilidade no fluido supercrítico, que diminui à medida 
que a temperatura aumenta, ou a volatilidade, que aumenta com o 
aumento da temperatura (POURMORTAZAVI e HAJIMIRSADEGHI, 
2007).  
Esse efeito complexo da temperatura, pode ser visualizado 
na Figura 9.   
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Figura 9 - Solubilidade versus pressão em diferentes temperaturas. 
  
Fonte: Teor et al., (2013). 
 
Uma vez determinada a pressão de vapor, o aumento da 
temperatura pode afetar tanto a densidade do solvente supercrítico, 
quanto a pressão de vapor do soluto. A região retrograde, corresponde a 
uma região, entre a pressão inferior de passagem (PL) e a pressão 
superior de passagem (PU), onde a solubilidade de um soluto diminui 
com o aumento da temperatura. Essa diminuição da solubilidade do 
soluto é ocasionada pelo efeito dominante de uma rápida diminuição da 
densidade. Acima e abaixo da região retrograde, a solubilidade aumenta 
com a temperatura, onde o efeito da pressão de vapor de um soluto 
domina (TEOR et al., 2013).  
No processo de extração supercrítica, vários solventes podem ser 
utilizados para o processo. Entretanto, a viabilidade da 
técnica, correspondente as propriedades críticas, a toxicidade, o custo 
e o poder de solvatação, são os principais fatores que determinam o 
solvente mais adequado. Alguns solventes e suas propriedades 
críticas podem ser visualizados na Tabela 2.  
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Tabela 2: Propriedades críticas dos solventes utilizados nos processos de 
extração supercrítica. 
Solvente 
Temperatura 
crítica (K) 
Pressão 
crítica 
(MPa) 
Volume 
crítico 
(cm
3
/mol) 
Referência 
Amônia 405,4 11,35 72,5 
Jacobson et al. 
(1997) 
CO2 304,1 7,37 94,1 
See main text 
for examples 
Éter 
dimetil 
400,1 5,27 171,0 
Cathpole et al. 
(2003) 
Etanol 305,3 4,87 145,5 
Mohamed et al. 
(2002) 
Etileno 282,3 5,04 131,0 
Shende e 
Lombardo 
(2002) 
Metanol 512,6 8,09 118,0 
Capriel at al. 
(1986) 
n-
Hexano 
507,5 3,02 368,0 
Joyce e Thies 
(1997) 
Propano 369,8 4,25 200,0 
Catchpole et al. 
(2003) 
Água 647,1 22,06 55,9 
Leal et al. 
(2008) 
Xenon 290,1 5,80 118,0 
Liang e Tilotta 
(1998) 
 Fonte: Pereira e Meirelles (2010). 
 
Entre os solventes na tabela, alguns merecem destaque. A água de 
alta pressão é bastante utilizada em várias matrizes, tais como solo, 
madeira e alimentos, as propriedades de mudanças físico-
químicas da água é explorada, para extrair os solutos desejáveis. O 
etanol é um outro solvente que vem sendo investigado. Ele 
apresenta uma temperatura crítica próxima ao do CO2, é inofensivo para 
produtos alimentares termossensíveis. O propano e o 
éter dimetílico, também têm sido estudados como solventes alternativos. 
Ambos têm pressões mais baixas do que a pressão crítica 
do CO2 (PEREIRA e MEIRELLES, 2010).  
O solvente mais utilizado corresponde ao dióxido de carbono, 
pois é de baixo custo, inócuo, não tóxico, não reativo, não inflamável, 
não poluente e tem uma baixa temperatura crítica (Tc= 31,1 ◦C) e uma 
pressão crítica moderada (Pc = 7,38 MPa) (ESFANDIARI, 2015). Além 
disso, o CO2 também é atraente por causa de sua alta 
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difusividade, combinado com a sua força solvente facilmente ajustável. 
Outra vantagem é que o CO2 é gasoso à temperatura ambiente e sob 
pressão, o que torna a recuperação do analito muito simples 
e fornece analitos sem solventes (HERRERO et al., 2010).  
A principal desvantagem do dióxido de carbono é a sua baixa 
polaridade, mesmo em altas densidades.  Porém, este problema pode ser 
superado empregando-se modificadores polares, cossolventes, para 
alterar a polaridade do fluido supercrítico e para aumentar o seu poder 
de solvatação, melhorando a eficiência da extração. Normalmente, uma 
pequena quantidade de um modificador é considerada como útil para 
melhorar significativamente a polaridade do dióxido de 
carbono. Acredita-se que a razão para o melhoramento do processo 
é devido a interação cossolvente-soluto (PEREIRA e MEIRELLES, 
2009).  
Além disso, vale salientar que a estrutura física da matriz vegetal 
apresenta grande importância, já que a eficiência do processo está 
relacionada à capacidade do fluido supercrítico de se difundir na matriz. 
Assim, diferentes fatores, tais como, tamanho da partícula, forma, 
superfície, porosidade, umidade, nível de solutos extraíveis e a natureza 
da matriz vegetal podem interferir significativamente em extrações com 
fluidos supercríticos (REVERCHON e DE MARCO, 2006). 
O tamanho de partícula apresenta um papel importante na taxa de 
extração. Quando as partículas são utilizadas com tamanhos muito 
pequenos, elas permitem uma difusão mais rápida do solvente na matriz, 
devido ao aumento da área superficial e redução do caminho difusivo. 
Todavia, partículas muito pequenas podem ocasionar a adsorção do 
soluto já extraído; formação de caminhos preferenciais no leito de 
extração; ou ainda, provocar perdas de compostos voláteis durante o seu 
processo de redução de tamanho. A dimensão ótima deve ser escolhida 
cuidadosamente, analisando o conteúdo de água da matéria prima e a 
quantidade de compostos líquidos extraíveis, já que podem interferir 
negativamente no processo, devido a presença do fenômeno de 
coalescência entre as partículas (REVERCHON e DE MARCO, 2006; 
POURMORTAZAVI e HAJUMIRSADEGHI, 2007; ARAUCO, 2013).  
 
3.3.4.2 Utilização de cossolvente 
 
Com relação aos cossolventes, os autores De Melo et al. (2014) 
plotaram o seguinte gráfico, conforme Figura 10, onde apresentam uma 
estatística dos cossolventes mais utilizados, analisando 166 publicações 
com estudos baseados na extração com fluidos supercríticos.   
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Figura 10 - Cossolventes mais utilizados em extração com fluídos supercríticos 
em matrizes vegetais. 
 
 Fonte: Adaptado de De Melo et al. (2014). 
 
Dentre os cossolventes, o etanol correspondeu ao modificador 
mais utilizado, selecionado em 53% dos trabalhos analisados. Isso é 
justificável, pois, assim como o CO2 supercrítico, o etanol é considerado 
um solvente seguro, tanto ao nível da saúde humana, quanto ao nível 
ambiental. O etanol é uma substância polar, deste modo, a adição de 
pequenas quantidades pode aumentar de forma significativa a polaridade 
do solvente supercrítico (De Melo et al., 2014).  
O segundo modificador mais utilizado correspondeu ao metanol, 
usado em 21% dos trabalhos analisados, seguido por água e 
diclorometano, com 5% e 3%, respectivamente. Apesar do metanol ser 
mais polar que o etanol, ele pode apresentar perigos para a saúde 
humana.   
É necessário avaliar de forma cuidadosa todos os parâmetros que 
podem influenciar no processo, fazendo boas escolhas, em relação ao 
solvente e a necessidade em se utilizar cossolvente, para que estes atuem 
de forma eficiente e garantam um ótimo rendimento, sem custos 
desnecessários. 
 
3.3.4.3 Curvas de extração 
 
Uma curva de extração é construída a partir da quantificação do 
extrato bruto em um fluxo contínuo de solvente. Normalmente, é 
Etanol 
53% 
Metanol 
21% 
Água 
5% 
Óleo vegetal 
2% 
Diclorometa
no 
3% 
n-Hexano 
2% 
Misturas 
7% 
Outros 
7% 
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representada por um gráfico de massa de extrato acumulada em função 
do tempo ou quantidade de solvente consumido. Como a taxa de 
extração não é uma função linear do tempo, diversos comportamentos 
podem ser analisados através dessas curvas.  
Essas curvas dependem dos parâmetros do processo e dos 
fenômenos envolvidos durante a extração. Desta forma, é difícil 
comparar curvas obtidas a partir de matérias-primas diferentes e de 
diferentes equipamentos, porém, as informações que ela pode fornecer, 
como a duração da taxa constante de extração, são úteis para comparar 
uma série de experimentos com o mesmo substrato e o mesmo 
equipamento (BRUNNER, 1994). 
De acordo com Silva (2013), os processos de extração 
apresentam uma curva típica, caracterizada por três etapas, controlados 
por três mecanismos de transferências de massa: 
 
I. Etapa com taxa constante de extração (CER): o soluto encontra-se 
presente em grandes quantidades na superfície das partículas da matriz, 
denominado de “soluto de fácil acesso”. Neste período, a convecção 
corresponde ao mecanismo dominante, controlado pelo fluxo do 
solvente. A inclinação da curva é dada pela solubilidade do soluto no 
solvente; 
II. Etapa com taxa decrescente de extração (FER): a camada de soluto de 
fácil acesso é reduzida. Como nem todas as partículas estão revestidas 
pelo soluto, apresentando falhas na sua cobertura, a taxa de transferência 
de massa diminui rapidamente. Nesta etapa, os mecanismos de 
transferência de massa por difusão e por convecção ocorrem 
simultaneamente; 
III. Etapa difusional (DC): a camada externa do soluto praticamente 
desaparece. O mecanismo de transferência de massa ocorre por difusão 
do solvente no interior das partículas sólidas. Na Figura 11 é possível 
observar a curva típica de extração. 
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Figura 11 - Curva de extração do processo de SFE com suas etapas: taxa de 
extração constante (CER); taxa de extração decrescente (FER); taxa difusional 
(DC). 
 
Fonte: SILVA (2013). 
 
A representação dessa curva de extração pode ser utilizada para 
determinar alguns parâmetros do processo, como tempo de extração e 
caracterizar as etapas de extração supercrítica, por exemplo. 
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4. MATERIAIS E MÉTODOS 
 
O presente trabalho consistiu em obter o óleo essencial e o 
extrato de Bursera graveolens, utilizando técnicas de extração de baixa 
e alta pressão. Dentre as técnicas de baixa pressão, foram realizadas 
extrações via hidrodestilação, soxhlet e ultrassom de ponteira. Na 
hidrodestilação, a água foi utilizada como solvente. Já nas extrações em 
soxhlet e ultrassom, dois solventes de polaridades diferentes foram 
empregados, o hexano e o etanol. A técnica de extração de alta pressão 
utilizada foi a extração com CO2 supercrítico puro e com adição de 
cossolvente, no caso o etanol. As dinâmicas de extração e a análise 
estatística foram estudadas. Além da verificação do rendimento, foi 
realizada a caracterização do óleo essencial e dos extratos obtidos de 
acordo com a sua composição química. Buscou-se identificar os 
compostos que apresentam atividade repelente e inseticida contra o 
Aedes aegypti, onde a escolha desses compostos foi baseada em dados 
presentes na literatura. Além disso, comparou-se as metodologias 
aplicadas e determinou-se uma técnica, com as melhores condições 
operacionais, fornecendo uma metodologia que proporcione uma maior 
seletividade dos compostos de interesse quando o processo de extração 
do material lenhoso da Bursera graveolens for empregado. 
 
4.1 MATÉRIA PRIMA 
 
O Palo santo (Bursera graveolens) foi cedido pela Escuela 
Superior de Administracion y Negocios - ESAN, localizada em Lima, 
no Peru. O material lenhoso foi coletado na cidade de Piura, Costa Norte 
do Peru, importado e direcionado para o Laboratório de Controle e 
Processos Poliméricos - LCP, do Departamento da Engenharia Química 
e Engenharia de alimentos da Universidade Federal de Santa Catarina - 
EQA/UFSC. 
Quando recebida no LCP, a matéria prima foi submetida a uma 
primeira moagem e acondicionada em embalagens de polietileno, 
contendo aproximadamente 300 g, identificadas e mantidas sob 
refrigeração em um freezer doméstico a -18 °C. A Figura 12 mostra a 
matéria prima em pedaços de madeira, em partículas com 
granulometrias diferentes e em embalagens de polietileno. 
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Figura 12 - Matéria prima em: (a) pedaços de madeira, (b) em partículas com 
granulometrias diferentes e (c) armazenadas em embalagens de polietileno sob 
refrigeração. 
     
                          (a)                                                  (b) 
 
                      (c) 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
4.1.1 Distribuição granulométrica 
 
Inicialmente, a matéria prima foi moída grosseiramente, em um 
comércio de madeira serrada. Posteriormente, a matéria prima foi 
submetida a uma segunda moagem, em um moedor de café, e 
classificada em um agitador de peneiras vibratório vertical, Figura 13. 
 
Figura 13 - (a) Moedor de café e (b) Agitador de peneiras. 
 (a)    (b) 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
50
  
Vale salientar que este procedimento foi realizado diversas vezes, 
em dois/três dias antes da realização de uma determinada extração, com 
intuito de diminuir as perdas dos compostos voláteis do material 
lenhoso. Então, baseando-se na quantidade necessária para a realização 
de um ou mais ensaios de extração, a moagem foi executada. Assim, em 
determinados dias, retirou-se uma quantidade suficiente de matéria 
prima, colocou-se em uma bandeja de plástico e secou em estufa com 
circulação de ar, por 20 minutos, a 35 °C. Posteriormente, o material foi 
submetido a uma segunda moagem e classificada por um agitador de 
peneiras. Foi empregado o sistema de peneiras da série de Tyler, com 
aberturas sequenciais de 35 mesh (500 µm), 45 mesh (355 µm), 60 mesh 
(250 µm), 70 mesh (212 µm), 80 mesh (180 µm), e fundo, onde foi 
submetido a uma agitação por 20 minutos. Grande parte do material 
ficou retido na granulometria de 45 mesh. Dessa forma, optou-se por 
utilizar essa fração para a realização dos experimentos.  
Após a separação granulométrica, a matéria prima foi 
acondicionada em embalagens de polietileno, de acordo com as suas 
frações, identificadas e mantidas sob refrigeração. A fração ± 35 mesh 
não foi armazenada durante muito tempo, pois foi submetida ao 
reprocessamento no moinho e reclassificada granulometricamente. 
 
4.1.2 Caracterização do leito de partículas 
 
A caracterização do leito de partículas, dentre os diversos 
aspectos analisados, busca representar as características físicas 
necessárias para avaliar as propriedades de transporte, como a 
porosidade do leito e a densidade específica do leito.  
A densidade real (ρr) ou absoluta da matriz vegetal seca foi 
determinada no Laboratório de Termodinâmica e Extração Supercrítica 
(LATESC), utilizando-se a metodologia de picnometria de gás hélio.  
Esse método apresenta bons resultados, uma vez que o gás hélio 
penetra nos menores poros do material sólido e nos espaços vazios entre 
as partículas.  
A densidade aparente (ρa) do leito de partículas foi calculada 
por meio da medida da massa de B. graveolens suficiente para ocupar 
um recipiente de volume conhecido. No presente trabalho, o volume 
conhecido corresponde ao volume do extrator utilizado nos 
experimentos em meio supercrítico, onde apresenta um volume de 10 
cm
3
. Essa medida é expressa em g/cm
3
 e definida de acordo com a 
Equação 1: 
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(1) 
 
A porosidade total do leito (ɛ) de partículas de B. graveolens foi 
calculada utilizando a massa específica aparente do leito, de acordo com 
a Equação 2: 
 
     
  
  
                                                                                     
(2) 
 
4.2 PROCESSOS DE EXTRAÇÃO 
 
Foram utilizadas técnicas de extração de baixa e alta pressão. O 
método de extração de baixa pressão aplicado foi a extração por 
hidrodestilação e a extração por solventes de diferentes polaridades, 
extração em soxhlet e ultrassom de ponteira. O método de alta pressão 
estudado foi o de extração com dióxido de carbono no estado 
supercrítico puro e com adição de cossolvente. 
Os métodos aplicados foram comparados em termos de 
rendimento e composição química do óleo essencial e dos extratos 
obtidos da B. graveolens. Os três métodos de baixa pressão foram 
realizados no LATESC e o método de alta pressão foi executado no 
LCP, ambos do EQA/UFSC.  
Vale salientar que, antes da realização de qualquer técnica de 
extração utilizada no presente trabalho, a matéria prima foi submetida a 
secagem em estufa, por 20 minutos, em temperaturas de 25-28 °C, com 
intuito de remover a umidade adquirida durante o seu armazenamento na 
geladeira.  
 
4.2.1 Extração por hidrodestilação 
 
Para a realização dos experimentos, utilizou-se um aparelho tipo 
Clevenger, como apresentado na Figura 14. As extrações foram 
realizadas de acordo com o método adaptado descrito por Santos (2004), 
com tempo total de extração de 5 horas.  
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Figura 14: Aparelho tipo Clevenger.  
 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
O experimento foi realizado em triplicata. Pesou-se 30g de 
matéria prima, 45 mesh (355 µm), em uma balança analítica e transferiu-
se para um balão de vidro de fundo redondo, com auxílio de um funil, 
Figura 15 (a). Em seguida, utilizando uma proveta, foi adicionado o 
solvente, água destilada, aplicando uma proporção 3:100 g/L. 
 
Figura 15 - (a) Preparo da amostra para a realização da extração; (b) Aparelho 
Clevenger acoplado ao balão e este, por sua vez, a manta térmica e (c) Óleo 
decantado no tubo graduado do aparelho Clevenger. 
   
             (a)                           (b)                             (c) 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
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O balão foi conectado ao aparelho Clevenger e o conjunto foi 
conectado a uma manta de aquecimento para elevar a temperatura de 
ebulição do solvente (100°C), Figura 15 (b). O sistema operou em 
circuito fechado por um tempo suficiente para que o volume do óleo no 
tubo graduado do equipamento decantasse e permanecesse constante, 
Figura 15 (c). Ao final do tempo de extração, o volume de óleo obtido 
foi medido na coluna graduada do aparelho Clevenger, transferido para 
um frasco âmbar por meio da válvula presente na base da coluna e 
armazenado sob refrigeração em um freezer doméstico. O experimento 
foi realizado em triplicata. 
 
4.2.2 Extração por soxhlet 
 
O método de extração em soxhlet foi aplicado com intuito de 
analisar o teor dos compostos presentes no extrato de B. graveolens e 
compará-los com os resultados obtidos pela extração com fluido 
supercrítico. Foram utilizados dois solventes de diferentes polaridades 
separadamente, hexano P.A. (apolar) e álcool etílico P.A. (polar), 
seguindo a metodologia descrita por Santos et al. (2015). 
O aparelho utilizado para esse tipo de extração foi composto por 
um balão de vidro de fundo redondo contendo o solvente, conectado a 
um extrator e um condensador, onde o cartucho da matéria prima ficou 
retido dentro do extrator. O sistema foi acoplado a uma manta de 
aquecimento para elevar a temperatura de ebulição do solvente. Em 
volta dos balões, foi usado papel alumínio com intuito de evitar a 
dissipação de energia e ter um maior controle da temperatura de 
aquecimento, Figura 16. 
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Figura 16 - Aparelho para a realização da extração por soxhlet. (a) visão geral e 
(b) com papel alumínio. 
 (a) 
 (b) 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
Para realizar a extração, pesou-se 5 g da matéria prima em 
cartuchos de papel de filtro, Figura 17 (a), a serem extraídos em 150 mL 
de solvente, ou seja, uma proporção amostra-solvente de 1:30 (g/mL). 
Foi determinado um tempo de extração de 5 horas. Após a extração, 
foram selecionados dois balões para a retirada de duas alíquotas de 
extrato de 30 mL, onde foram transferidas para dois frascos âmbar 
separadamente, Figura 17 (b), e armazenadas sob refrigeração para 
análises posteriores. Em seguida, utilizou-se o rotaevaporador para 
eliminar o solvente presente nos balões, Figura 17 (c), e determinar o 
rendimento do óleo obtido. As extrações foram realizadas em triplicata. 
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Figura 17 - (a) Cartucho com o material particulado; (b) Frasco âmbar com os 
extratos obtidos por soxhlet; (c) Rotaevaporador. 
 (a)  (b)  
 (c) 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
4.2.3 Extração por ultrassom 
 
O processo de extração foi realizado em um equipamento de 
ultrassom de ponteira, representado na Figura 18. 
 
Figura 18 - Equipamento de ultrassom assistida de ponteira. 
 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
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As especificações aplicadas para esse tipo de extração foram: 
Modelo Ultrassom de Ponteira, Macroponteira, Potência 500 W, 
Frequência 20 KHz e Amplitude 70%. Os solventes utilizados e a 
proporção amostra:volume de solvente foram os mesmos empregados na 
extração com soxhlet (seção 3.2.2), seguindo a metodologia adaptada de 
Luque-García e Castro, 2003. 
Inicialmente, pesou-se 1g da matéria prima, com auxílio de uma 
balança analítica, em um bécker de vidro de 100 mL e adicionou-se 30 
mL do solvente, medido com auxílio de uma proveta de vidro de 100 
mL. Em seguida, esse bécker foi colocado em uma caixa de isopor 
contendo gelo e submetido as ondas de ultrassom por um tempo de 4 
minutos. Depois, as amostras foram filtradas a vácuo, utilizando um 
kitasato e uma bomba de vácuo. 
O experimento foi realizado em triplicata e um ensaio extra, onde 
o primeiro, o segundo e o terceiro extrato obtidos foram transferidos 
para um balão de vidro, onde, após a filtração, as amostras foram 
submetidas a rotaevaporação para eliminação do solvente e 
determinação do rendimento. O quarto extrato, ensaio extra, foi 
transferido para um frasco âmbar. A Figura 19 apresenta as amostras 
preparadas para a execução do experimento, o kitassato e a bomba de 
vácuo utilizados para o procedimento de filtração e o material filtrado, 
armazenado tanto em balões, para ser rotaevaporado, quanto no frasco 
âmbar, para ser refrigerado. 
 
Figura 19 - (a) Preparo das amostras; (b) Filtração a Vácuo; (c) Extrato filtrado 
para ser rotaevaporado (Próprio autor).    
(a)  (b) 
(c) 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
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4.2.4 Extração supercrítica 
 
O processo de extração com dióxido de carbono em estado 
supercrítico foi realizado no LCP, no EQA-UFSC.  
O equipamento utilizado foi um HPLC-SC da Jasco Inc, com 
opção de extração e cromatografia supercrítica, como pode ser 
visualizado na Figura 20. 
 
Figura 20 - Unidade de extração supercrítica do Laboratório de Controle de 
Processos: HPLC SC. 
 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
Este equipamento é constituído por três bombas: bomba de CO2 
(B1), bomba de cossolvente (B2) e bomba de eluente (B3); forno de 
aquecimento, trocador de calor, transdutores de pressão, detector UV-vis 
em linha, válvula back-pressure automatizada (BP), sistema de 
aquecimento (H), responsável por controlar o efeito do resfriamento 
provocado pela expansão do CO2. Utilizou-se o vaso de extração (E), 
com volume interno de 0,010 L (1,0 x 10
-6
 m
3
), com filtro de 10 µm na 
saída do extrator, evitando uma contaminação na linha com particulados 
sólidos. O equipamento possui uma interface de comunicação LC-net II 
(Jasco Inc.) com um computador, onde é possível controlar as variáveis 
operacionais, por meio do software ChromNAV, como temperatura, 
vazão de solvente, cossolvente e eluente, além da pressão mediante a 
back-pressure automatizada. 
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Figura 21 - Unidade de extração (HPLC - SC). B - bomba HPLC, E - extrator, 
BP - válvula back-pressure, H – aquecimento. 
 
Fonte: Arauco, 2013. 
 
A técnica de extração supercrítica foi empregada para a 
determinação do rendimento global de extração, com o emprego de CO2 
puro ou com cossolvente, e também para a obtenção de curvas de 
extração, necessárias para comparação e futuras aplicações.  
No processo de extração supercrítica, foi utilizado o método 
dinâmico, que consiste na passagem contínua do solvente supercrítico 
pela matriz sólida, nos experimentos cinéticos e na determinação do 
rendimento global de extração (FERREIRA, 2009). 
O tempo de extração foi determinado por meio de um teste 
preliminar de extração com CO2 supercrítico e adição de cossolvente, 
aplicando uma pressão de 140 bar, 38 °C, 15 % de cossolvente e vazão 
de 3 ml/min. Assim, além de determinar o tempo de extração, também 
foi possível analisar o perfil do extrato supercrítico obtido da B. 
graveolens.   
Deste modo, o tempo de extração utilizado em todos os ensaios 
envolvendo a extração supercrítica foi fixado em 120 min, já que neste 
tempo, o rendimento de extração aproximou-se da etapa de taxa nula de 
extração. Com relação a vazão de solvente, empregou-se 3ml/min em 
todos os ensaios supercríticos. 
 
4.2.4.1 Planejamento experimental 
 
Para analisar a influência da pressão e da temperatura no 
rendimento global de extração, bem como na seletividade de compostos 
de interesse, aplicou-se um planejamento fatorial completo, com dois 
fatores, cinco níveis e 2 repetições no ponto central, designado como 
planejamento em estrela. Este planejamento consistiu na análise de uma 
série de 10 experimentos, onde a pressão e a temperatura foram as 
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variáveis empregadas. Na tabela 3, é possível observar os valores das 
variáveis e dos níveis utilizados nesse planejamento. 
 
Tabela 3 - Valores utilizados no planejamento em estrela para dois fatores. 
Variáveis Código -α -1 0 1 +α 
Pressão (bar) P (bar) 80 110 140 170 200 
Temperatura 
(°C) 
T (°C) 32 35 38 41 44 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
No planejamento em estrela, os níveis estudados foram: ± α, ± 1 e 
0, onde o valor de α foi calculado da seguinte forma: 
 
    
 
    
 
       
E n corresponde ao número de fatores estudados.  
 
A tabela 4, a seguir, apresenta a matriz do planejamento em 
estrela. 
 
Tabela 4 - Valores codificados e reais do planejamento em estrela para dois 
fatores, pressão e temperatura. 
Ensaios PCod (bar) TCod (°C) PReal (bar) TReal (°C) 
1 -1 -1 110 35 
2 -1 +1 110 41 
3 +1 -1 170 35 
4 +1 +1 170 41 
5 -α 0 80 38 
6 +α 0 200 38 
7 0 -α 140 32 
8 0 +α 140 44 
9 0 0 140 38 
10 0 0 140 38 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
Os experimentos foram realizados utilizando, aproximadamente, 
3,0 gramas do material lenhoso. Foram realizados 9 experimentos para 
estimar os coeficientes do modelo empírico e mais 1 experimento para 
determinar o erro experimental. 
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Após cada ensaio de extração, os extratos foram pesados em 
balança analítica e armazenados em frascos na geladeira, a -18°C. O 
rendimento global de extração (Y) foi calculado pela razão entre a 
massa de extrato obtida (Mextrato) e massa de B. graveolens (MB.graveolens) 
utilizada para formar o leito, de acordo com a seguinte Equação 3: 
 
       
        
             
                                                             
(3) 
  
Vale salientar que esta mesma equação foi utilizada para 
determinar o rendimento nas extrações à baixas pressões. 
Para analisar a influência da pressão, temperatura e cossolvente 
no rendimento global de extração e a seletividade de compostos de 
interesse, foi utilizado um Delineamento Composto Central Rotacional – 
DCCR, que corresponde a um fatorial completo 2
3
, incluindo 6 pontos 
axiais e 2 repetições no ponto central, totalizando 16 ensaios. A Tabela 5 
apresenta os valores utilizados no planejamento DCCR e a Tabela 6 os 
codificados e reais do planejamento DCCR.  
 
Tabela 5: Valores utilizados no planejamento em estrela para dois fatores. 
Variáveis Código -α -1 0 +1 +α 
Pressão (bar) P (bar) 80 110 140 170 200 
Temperatura 
(°C) 
T (°C) 32 35 38 41 44 
Cossolvente (%) CS (%) 5 10 15 20 25 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
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Tabela 6: Valores codificados e reais do planejamento DCCR para três fatores, 
pressão, temperatura e cossolvente. 
Ensaios PCod TCod CSCod PReal TReal CSReal 
1 -1 -1 -1 110 35 10 
2 +1 -1 -1 170 35 10 
3 -1 +1 -1 110 41 10 
4 +1 +1 -1 170 41 10 
5 -1 -1 +1 110 35 20 
6 +1 -1 +1 170 35 20 
7 -1 +1 +1 110 41 20 
8 +1 +1 +1 170 41 20 
9 -1,68 0 0 80 38 15 
10 +1,68 0 0 200 38 15 
11 0 -1,68 0 140 32 15 
12 0 +1,68 0 140 44 15 
13 0 0 -1,68 140 38 5 
14 0 0 +1,68 140 38 25 
15 0 0 0 140 38 15 
16 0 0 0 140 38 15 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
Para o cálculo do rendimento global (Y) em extrações com adição 
de cossolvente, faz-se necessário evaporar o solvente, inicialmente, e 
depois utilizar a equação e determinar o rendimento. Deste modo, os 
frascos contento os extratos com o etanol, foram colocados em uma 
estufa por 72 horas, utilizando uma temperatura de 40°C. Em seguida, 
os frascos foram pesados em uma balança analítica até peso constante. A 
massa obtida após a evaporação do solvente corresponde a massa do 
extrato supercrítico com adição de cossolvente de Bursera graveolens   
Deste modo, após a obtenção da massa dos extratos, a equação de 
rendimento pode ser utilizada.  
Além dos 26 ensaios realizados nos dois planejamentos 
experimentais, extrações adicionais foram realizados, com intuito de 
apresentar o comportamento das variáveis estudadas utilizando outras 
opções de gráficos, não ficando restrita apenas aos gráficos obtidos pelo 
software Statistica, Tabela 7. 
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Tabela 7: Experimentos adicionais. 
Ensaios adicionais Pressão (bar) Temperatura (°C) Cossolvente (%) 
1 110 35 0 
2 110 38 0 
3 110 41 0 
4 110 35 20 
5 110 41 20 
6 140 35 0 
7 140 38 0 
8 140 41 0 
9 140 35 20 
10 140 41 20 
11 170 35 0 
12 170 38 0 
13 170 41 0 
14 170 35 20 
15 170 41 20 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
Todos os ensaios adicionais foram realizados em triplicata. 
Porém, nos ensaios que apresentam as mesmas condições das extrações 
realizadas no planejamento, este resultado foi considerado, tonando-se 
necessário a realização de apenas duas extrações para que a média fosse 
obtida.  
A partir dos dados adquiridos, a análise estatística foi realizada 
utilizando-se o software Statitica, versão 10, onde foi possível a 
obtenção de tabelas e gráficos para um melhor entendimento do 
resultado. Além disso, em algumas tabelas aplicou-se o teste de Tukey, 
com um nível de 95% de confiança. 
 
4.2.4.2 Curvas de extração 
 
Os experimentos da dinâmica de extração correspondem a 
determinação da massa de extrato acumulado em função do tempo de 
extração. Estes experimentos foram realizados, tanto para obtenção das 
curvas de extração supercrítica com CO2 supercrítico puro de Bursera 
graveolens, quanto de extração com adição de cossolvente.  
Para a determinação das curvas de extração foram utilizados 
frascos de coleta previamente pesados em balança analítica e a coleta do 
soluto extraído foi realizada em intervalos de tempos pré-determinados. 
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Ao final da coleta, os frascos foram novamente pesados objetivando 
obter a massa de extrato em função do tempo de extração.  
As curvas de extração podem ser obtidas de diferentes formas: I -
plotando-se a massa de extrato acumulado em função do tempo; II - 
massa de CO2 consumido; ou III - rendimento de extração versus a razão 
massa de solvente por massa de amostra. No presente trabalho, as curvas 
de extração foram obtidas de acordo com o item I. 
Os experimentos foram realizados utilizando o CO2 puro ou com 
adição de cossolvente, nas mesmas condições de pressão, temperatura e 
cossolvente descritas nos dois planejamentos utilizados. Foram 
realizadas duas curvas, uma com uma condição ótima do planejamento 
de extração supercrítica com CO2 puro, planejamento em estrela, e a 
outra com uma condição ótima escolhida do planejamento de extração 
supercrítica com adição de cossolvente, planejamento em DCCR. 
 
4.2.5 Caracterização química do óleo essencial e dos extratos obtidos 
de Bursera graveolens 
 
Para a caracterização química do óleo essencial e dos extratos de 
Bursera graveolens obtidos pelas diferentes técnicas de extração, 
estudadas no presente trabalho, foram realizadas as análises de 
cromatografia gasosa em detector de ionização de chama (GC-FID), 
elaboradas no Laboratório de Análises, no EQA-UFSC. 
As análises cromatográficas com espectro de massa foram 
realizadas com um equipamento GC 7890ª, associado a um detector MS 
Agilent 5975C. A coluna, uma coluna capilar de sílica fundida com HP-
5MS (Agilent) (30 m de comprimento x 250 μm i.d. x 0,25 μm de 
espessura de película composta de fenilmetilpolissiloxano a 5%) foi 
ligada a um detector quadripolar, que opera no modo EI a 70 eV. O gás 
hélio foi utilizado como o gás de arraste, a uma taxa de fluxo de 1 mL 
min
-1
. As temperaturas de injeção e interface foram de 250 ºC e 250 ºC, 
respectivamente, com uma relação de divisão de 1:50. O volume de 
injeção foi de 1 μl com o auto amostrador Agilent GC Sampler 80 e o 
programa de temperatura do forno consistiu em subir gradualmente de 
40 ºC durante 2 min, depois de 3 ° C / min para 145 ° C, depois de 10 ° 
C / min para 250 ° C durante 10 min. Os compostos foram identificados 
por comparação dos seus espectros de massa com os do Instituto 
Nacional de Padrões e Tecnologia (NIST, 2011). 
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5. RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 
Neste capítulo serão apresentados e discutidos, inicialmente, a 
caracterização do leito de extração e da matriz vegetal utilizada nos 
experimentos. Posteriormente, serão apresentados e discutidos os 
resultados referentes ao rendimento e a composição química dos 
extratos obtidos pelas técnicas de baixa pressão (hidrodestilação, soxhlet 
e ultrassom) e de alta pressão (extração supercrítica, utilizando CO2 
supercrítico, com e sem adição de cossolvente). Juntamente, serão 
discutidos os efeitos dos parâmetros pressão, temperatura e cossolvente 
no rendimento dos extratos supercríticos e as curvas de extração.  
 
5.1 CARACTERIZAÇÃO DO LEITO DE PARTÍCULAS 
 
A caracterização do leito de partículas que constitui o leito da 
extração supercrítica é de fundamental importância para entender a 
dinâmica de extração e os fenômenos de transferência de massa 
envolvidos no processo e, a partir disso, facilitar futuras aplicações 
desse material lenhoso. 
A Tabela 8 apresenta os valores obtidos para massa específica 
real dos sólidos, massa específica aparente do leito, porosidade do leito 
e o diâmetro de partículas de Bursera graveolens, onde este foi indicado 
pela análise de granulometria.  
 
Tabela 8 - Parâmetros do leito fixo 
Parâmetros 
Densidade real (ρr, Kg/m
3
) 1,3307 (± 0,008) 
Densidade aparente (ρa, Kg/m
3
) 0,3156 (± 0,04) 
Porosidade do leito (ɛ) 0,763 
Diâmetro da partícula (mm) 0,355 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
Romero (2007), pesquisando a extração do óleo de Sacha inchi, 
utilizou três tamanhos de partículas diferentes para a extração do óleo 
com CO2 supercrítico. O autor observou um pequeno aumento no 
rendimento de extração com a diminuição do tamanho de partícula, já 
que o acesso ao óleo tornou-se mais fácil. O maior rendimento de 
extração foi com a utilização de um tamanho de partícula de 0,387 mm. 
Deste modo, o presente trabalho utilizou uma partícula com diâmetro de 
0,355 mm, mostrando-se de acordo com o autor citado. Além disso, vale 
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ressaltar a dificuldade para reduzir o diâmetro das partículas de Bursera 
graveolens, material lenhoso de difícil fragmentação, o que justifica a 
não utilização de um diâmetro de partícula menor. 
Para todos os métodos de extração, as amostras foram submetidas 
a secagem em estufa. Deste modo, a análise de umidade não foi 
realizada.   
 
5.2 PROCEDIMENTOS DE EXTRAÇÃO 
 
5.2.1 Extração por hidrodestilação 
 
A extração do óleo essencial de Bursera graveolens foi realizada 
pela técnica tradicional de hidrodestilação, já que esta corresponde a 
uma técnica bastante utilizada para a obtenção de óleo essencial de 
materiais lenhosos. 
Assim, com intuito de analisar a composição química presente no 
óleo essencial de Bursera graveolens, foi realizada a hidrodestilação. Os 
experimentos foram realizados em triplicata. A média do rendimento do 
óleo essencial obtido foi de 3,55% (± 0,19%).  
Santana et al. (2009), analisando o efeito anti-inflamatório e a 
composição química do óleo de Bursera graveolens, utilizaram esta 
técnica e obtiveram um rendimento de 0,05%. Essa diferença no 
rendimento pode ser justificada pelo menor tempo de duração na 
extração, já que os autores utilizaram 3,5 horas, enquanto no presente 
trabalho foi utilizado 5 horas. E, também, pelos diversos fatores 
inerentes ao material lenhoso, como em relação aos fatores 
edafoclimáticos e ao período de colheita do material vegetal. 
Na Tabela 9 é possível verificar os componentes identificados no 
óleo essencial de Bursera graveolens obtido por hidrodestilação. Foram 
identificados 48 compostos.  
Dentre os compostos identificados, os que apresentaram picos de 
maior área relativa no cromatógrafo do óleo essencial foram: D-
limoneno (14,19%), Alfa-terpineol (12,81%), Germacreno D (8,53%), 
D-carvona (6,03%) e Cis-carveol (5,23%). 
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Tabela 9 - Composição química do óleo essencial de Bursera graveolens obtido 
pela técnica de hidrodestilação. 
N° Composto Área relativa (%) 
1 D-limoneno 14,1922 
2 Alfa-terpineol 12,8126 
3 Germacreno D 8,5314 
4 D-carvona 6,0338 
5 Cis-carveol 5,2293 
6 Trans-sesquisabineno hidratado 4,8485 
7 Bicyclo[4.4.0]dec-1-ene 4,5259 
8 Delta-candineno 2,1787 
9 Carveol 2,1066 
10 Neoisolongifoleno 1,8688 
11 Beta-bisaboleno 1,8498 
12 Epizonareno 1,7316 
13 Allo-aromadendrene 1,1480 
14 Didehydro-cycloisolongifolene 1,1423 
15 Orto-cimeno 1,0853 
16 Spathulenol 0,9683 
17 Trans-p-mentha-2,8-dien-1-ol  0,9573 
18 (E,E)-cosmene 0,9558 
19 1,3,8-menthatriene 0,8591 
20 3,4,4-trimethyl-3-(3-oxo-but-1-enyl)-
bicyclo[4.1.0]heptan-2-one 
0,7621 
21 Mint-furanone 0,6942 
22 Beta-elemene 0,5851 
23 Cycloheptane,4-methylene-1-methyl-2-(2-
methyl-1-propen-1-yl)-1-vinyl- 
0,5770 
24 Alfa-gurjunene 0,5541 
25 Gama.-muurolene 0,5511 
26 Perilla alcohol 0,4105 
27 Pulegone 0,3949 
28 M-methylacetophenone 0,3753 
29 Menthol 0,3749 
30 Dihydrocarvone 0,3421 
31 Dihydrocarveol 0,3292 
32 Alfa-amorphene 0,3285 
33 Cis-p-mentha-1(7),8-dien-2-ol 0,3142 
34 2-methylenebornane 0,2739 
35 Perilla aldehyde 0,2584 
36 1-methyl-4-(prop-1-en-2-yl)-7-
oxabicyclo[4.1.0]heptan-2one 
0,2321 
37 Alfa-calacorene 0,2226 
38 Calamenene 0,2195 
39 Elemol 0,2090 
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40 Tricyclo[3.2.1.02,7]oct-3-ene, 2,3,4,5-
tetramethyl- 
0,1957 
41 Beta-terpineol 0,1840 
42 Eremophilene 0,1722 
43 6-isopropenyl-4,8a-dimethyl-
1,2,3,5,6,7,8,8a-octahydronaphthalene-2-ol 
0,1558 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
De acordo com SILVA et al. (2016), o óleo essencial obtido de 
10 espécies diferentes da família Burseraceae, gênero Protinum, foi 
extraído usando a técnica de hidrodestilação. Os autores observaram que 
o rendimento de óleo essencial entre as espécies variou de 0,8%, o 
menor rendimento, a 5,4%, o maior rendimento. No entanto, a grande 
maioria apresentou um rendimento em torno de 2-3%, corroborando 
com o resultado do presente trabalho. Com relação a composição 
química dos extratos obtidos, os mesmos autores observaram uma 
grande complexidade e variação entre os compostos presentes nas 
amostras, que pode estar relacionada com as condições ambientais, 
como temperatura e umidade, por exemplo. As substâncias mais comuns 
encontradas nos extratos foram: hidrocarbonetos monoterpenos alfa -
pineno, limoneno, beta-felllandreno, p-cimeno e o álcool monoterpeno 
alfa –terpineol, onde, dentre as espécies analisadas, a Protium occultum 
(Daly), apresentou o limoneno e o alfa-terpineol como seus 
componentes majoritários, estando de acordo com a composição do 
extrato obtido no presente trabalho. 
Zuniga et al. (2005) extraíram óleo essencial de 8 espécies 
diferentes de casca do gênero Bursera, através da técnica de arraste a 
vapor, e obtiveram um rendimento de 0,02% a 0,29%. Os mesmos 
autores identificaram 45 componentes no óleo essencial das cascas, onde 
os mais abundantes foram o alfa-terpineol, terpin-4-ol, alfa-thujene, 
linaloool e limoneno, corroborando com os resultados da composição do 
extrato obtido por hidrodestilação de Bursera graveolens.  
Já Monzote et al. (2012), estudaram a composição química e as 
propriedades anti-proliferativas do óleo essencial da Bursera 
graveolens. Eles também verificaram em seus resultados que o óleo 
obtido pela técnica de hidrodestilação apresentou uma composição 
química complexa e dominada pelo limoneno (26,5%). 
Com relação ao composto limoneno, verifica-se que ele 
corresponde a um monoterpeno cíclico natural e é um dos constituintes 
mais comuns em diversos óleos cítricos. Geralmente, é um composto 
reconhecido como seguro pela FDA (Administração de Alimentos e 
68
  
Medicamentos) para um agente aromatizante e tem uma toxicidade 
relativamente baixa. Não apresenta um risco mutagênico, carcinogênico 
ou nefrotóxico para os seres humanos (SUN, 2007). É um composto que 
apresenta uma alta atividade repelente. Atualmente, já se tem relatos na 
literatura sobre a sua atividade inseticida contra ectoparasitas de 
animais, ácaros, microrganismos e insetos. Além disso, com relação aos 
insetos, foi verificado que o limoneno apresentou atividade repelente, 
larvicida e inseticida contra o Aedes aegypti (HOLLINGSWORTH, 
2005; COLE et al., 2008; ASSUNÇÃO, 2013), tornando-se uma 
alternativa aos inseticidas sintéticos. Deste modo, é um composto de 
bastante interesse comercial. Já o alfa-terpineol, dentre as diversas 
atividades, apresenta ação biocida (OLIVEIRA, 2008). 
 
5.2.2 Extração usando solventes 
 
As técnicas de extrações em soxhlet e ultrassom foram aplicadas 
com intuito de comparar o rendimento e a composição química do 
extrato de Bursera graveolens com as outras técnicas usadas no decorrer 
do presente trabalho. Dois solventes de diferentes polaridades foram 
utilizados, o hexano e o etanol.  
Os experimentos foram realizados em triplicata. A média do 
rendimento mássico do extrato de Bursera graveolens, para cada técnica 
e solvente utilizado, estão apresentados na Tabela 10. 
 
Tabela 10 - Rendimento global (Y) das extrações de Bursera graveolens a baixa 
pressão, utilizando dois solventes de diferentes polaridades.  
Método de extração Solventes 
Hexano [IP
(1)
 – 0] Etanol [IP
(1)
 – 5,2] 
Y(%) Y (%) 
Soxhlet 14,75 (± 0,74) 29,05 (± 0,51) 
Ultrassom 11,49 (± 2,45) 22,65 (± 1,94) 
(1)
 Índice de polaridade do solvente. 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
Ao comparar os rendimentos obtidos para um mesmo solvente, 
constata-se que a técnica de extração em soxhlet apresentou os maiores 
rendimentos em relação a técnica de ultrassom. Diversos fatores podem 
justificar tal resultado, como a temperatura de operação, o reciclo do 
solvente e as interações entre o solvente e a matéria prima, por exemplo, 
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que podem contribuir para uma maior solubilização dos compostos em 
soxhlet (MEZZOMO et al., 2010). 
Além disso, o resultado também indica que o solvente mais polar 
promoveu um maior rendimento de extração, sugerindo que os 
compostos presentes no material lenhoso da Busera graveolens 
apresentaram uma polaridade intermediária ou alta.  
Na Tabela 11 é possível verificar os componentes identificados 
no extrato de Palo santo obtido por extração em soxhlet, para os dois 
tipos de solventes. Foram identificados 19 compostos com o solvente 
hexano e 21 com o solvente etanol. Com o solvente hexano, os 
compostos que apresentaram os picos com maior área relativa foram: D-
limoneno (23,52%), Beta-gurjunene (12,16%), Mint-furanone (11,59%), 
Alfa-terpineol (11,15%) e Beta-bisabolene (10,17%). Já com o solvente 
etanol, os compostos com os picos de maior área foram Mint-furanone 
(13,60%), D-limonene (9,20%), Alfa-terpineol (8,32%), Alfa-
amorphene (6,22%) e D-carvone (3,24%). 
 
Tabela 11 - Composição química do extrato de B. graveolens obtido pela 
técnica em soxhlet, usando dois solventes de diferentes polaridades. 
Solvente: Hexano Solvente: Etanol 
N° Composto Área 
relativa 
(%) 
N° Composto Área 
relativa 
(%) 
1 D-limonene 23,5163 1 Mint-furanone 13,5981 
2 Beta-gurjunene 12,1619 2 D-limonene 9,2030 
3 Mint-furanone 11,5900 3 Alfa-terpineol 8,3226 
4 Alfa-terpineol 11,1486 4 Alfa-amorphene 6,2203 
5 Beta-bisabolene 10,1686 5 D-carvone 3,2414 
6 D-carvone 4,7416 6 Beta-bisabolene 3,1553 
7 Aristolene 2,1936 7 Cis-carveol 2,3138 
8 Gama-muurolene 1,6290 8 Longifolene 1,9359 
9 Beta-selinene 1,0534 9 Beta-selinene 1,7100 
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10 Alfa-amorphene 0,9867 10 Alfa-bisabolol 
oxide B 
1,4921 
11 O-cymene 0,9005 11 1,4trans1,7cis-
acorenone 
1,2154 
12 7.beta.-ethyl-
8.beta.-hydroxy-
2,6-
dimethylbicyclo[4
.4.0]dec-1-ene 
0,6563 12 Alloaromadendre
ne oxide-(1) 
0,8237 
13 1,3,8-p-
menthatriene 
0,6508 13 Gama-muurolene 0,7692 
14 Cis-Z-.alpha.-
Bisabolene 
epoxide 
0,6291 14 Isoledane 0,7068 
15 EE-cosmene 0,5846 15 Beta-cadinene 0,6888 
16 E-11-
Hexadecenoic 
acid, ethyl ester 
0,5215 16 1,3,8-p-
Menthatriene 
0,6163 
17 Octadecanoic 
acid, ethyl ester 
0,4789 17 P-Cymene 0,5589 
18 4,4-Dimethyl-3-
(3-methylbut-3-
enylidene)-2-
methylenebicyclo
[4.1.0]heptane 
0,3989 18 Isolongifolene, 
9,10-dehydro- 
0,4554 
19 Hexadecanoic 
acid, ethyl ester 
0,1276 19 Alloaromadendre
ne 
0,4551 
   20 Sec-Butyl acetate 0,4227 
   21 1,3,8-p-
Menthatriene 
0,2759 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
Os componentes identificados no extrato de Bursera graveolens 
obtido pela técnica de ultrassom de ponteira, para os dois tipos de 
solventes, podem ser visualizados na Tabela 12. Foram identificados 28 
compostos no óleo obtido com o solvente hexano e 13 compostos no 
óleo obtido por etanol. Os três compostos que apresentaram os picos 
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com maior área foram: D-limoneno, Alfa-terpineol e Mint-furanone, 
para os dois tipos de solventes. 
 
Tabela 12 - Composição química do extrato da Bursera graveolens obtido pela 
técnica de ultrassom, usando dois solventes de diferentes polaridades. 
Solvente: Hexano Solvente: Etanol 
N° Composto Área 
relativa 
(%) 
N° Composto Área 
relativa 
(%) 
1 D-limonene 13,0575 1 Mint-furanone 13,2130 
2 Alfa-terpineol 9,7456 2 D-limonene 11,2284 
3 Menti-furanone 9,0371 3 Alfa-terpineol 9,3774 
4 Epizonarene 6,8669 4 Gama-muurolene 8,0956 
5 Beta.-bisabolene 5,7047 5 Beta-bisabolene 3,7506 
6 D-carvone 3,2443 6 D-carvone 3,5689 
7 Alfa bisabolol 
oxide B 
2,5054 7 Cis-carveol 3,5059 
8 Aristolene 2,4741 8 1h-indene, 
2,3,3a,4-
tetrahydro-
3,3a,6-trimethyl-
1-(1-
methylethyl)- 
2,1222 
9 Cis-carveol 2,2814 9 1,4-
ethanoazulen-7-
ol,decahydro4,8,
8,9-tetramethyl-, 
(+)- 
1,3341 
10 Alfa-amorphene 2,0987 10 Isoaromadendren
e epoxide 
0,9628 
11 Octadecanoic 
acid, ethyl ester 
1,7239 11 Beta-elemene 0,6636 
12 Ethyl oleate 1,2593 12 M-cymene 0,5891 
13 Beta-elemene 0,9921 13 Beta-vatirenene 0,5885 
14 Gama-muurolene 0,9318    
15 1,3,8-p-
Menthatriene 
0,9175    
16 O-cymene 0,7358    
17 Hexadecanoic 
acid, ethyl ester 
0,7332    
18 Alfa-
himachalene 
0,6779    
19 Alpha-muurolene 0,6243    
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20 Cadalene 0,5030    
21 Menthone 0,4978    
22 3,4,4-Trimethyl-
3-(3-oxo-but-1-
enyl)-
bicyclo[4.1.0]hep
tan-2-one 
0,4508    
23 Cis-(-)-
2,4a,5,6,9a-
Hexahydro-
3,5,5,9-
tetramethyl(1H)b
enzocyclohepten
e 
0,4145    
24 Alloaromadendre
ne 
0,4086    
25 Isoaromadendren
e epoxide 
0,4008    
26 1H-Indene, 5-
butyl-6-
hexyloctahydro- 
0,363    
27 Toluene 0,2195    
28 7-pentadecyne 0,1157    
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
Munoz-Acevedo et al. (2013), utilizaram a destilação, 
simultaneamente a uma extração com solvente (clorofórmio), para 
determinar a composição química das frações voláteis dos frutos 
imaturos, folhas, ramos, cascas de caule e resina de Bursera graveolens. 
Os autores observaram que o limoneno foi identificado como o principal 
componente (23,2%) em óleos essenciais de oleorresinas de 
Burseraceae, corroborando com os extratos obtidos com a utilização do 
hexano como solvente, tanto para a técnica de extração em soxhlet, 
quanto para a técnica de ultrassom.  
Além disso, os mesmos autores observaram que a casca do caule 
da Bursera graveolens foi caracterizada por Mint-furanone (44,6%), 3-
hidroxi-mentofuranone (16,2%), iso-mentofuranone (6,4%), limoneno 
(3,4%), limoneno-1,2-diol (3,2%), trans-carveol (1,8%), carvona (1.7%) 
e derivado de mint-furanone (1,4%). Deste modo, estando de acordo 
com os resultados obtidos no presente trabalho para as extrações que 
utilizaram o etanol como solvente, em que o componente majoritário foi 
o mint-furanone.  
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Yukawa et al. (2006), aplicando a técnica de extração com éter 
dietílico, conseguiram obter um rendimento de extrato da Bursera. 
graveolens de 32,2%. Com relação a composição do extrato, os autores 
também conseguiram obter como componentes majoritários o limoneno, 
β-bisaboleno, carvona, trans-carveol, cis-carveol e juneol, mostrando-se 
de acordo com a composição do extrato obtido no presente trabalho com 
o solvente hexano.  
Além disso, ao observar relatórios disponíveis na literatura sobre 
a estrutura química dos metabólitos secundários encontrados na madeira 
do Palo santo, verificou-se que os compostos apresentam quatro 
estruturas benzofuranicos (3-hidroxi-mentofuranona; 2,3-
didehidromentofuranona; mint-furanona e isomintfuranona) (Yukawa; 
Iwabuchi, 2003; Yukawa et al, 2004). Deste modo, estando de acordo 
com os resultados obtidos neste trabalho, já que essas estruturas 
químicas também foram encontradas na composição do extrato da 
Bursera graveolens obtido pelas técnicas de extração em soxhlet e 
ultrassom.  
 
5.3 EXTRAÇÃO COM CO2 SUPERCRÍTICO 
 
5.3.1 Teste preliminar e análise do perfil do extrato 
 
O teste preliminar de extração foi realizado com objetivo de 
definir o tempo de extração e analisar o perfil do extrato. Dessa forma, 
utilizou-se uma pressão de 140 bar, 38 °C e 15 % de cossolvente, 
condições intermediárias de pressão, temperatura e cossolvente que 
serão empregadas posteriormente nos ensaios de rendimento, e vazão 
3ml/min. 
A partir do teste, ficou estabelecido um tempo de extração de 120 
min. Utilizando o espectro, foi possível analisar o perfil do extrato, 
onde, inicialmente, ocorreu uma varredura para identificação dos 
principais picos. Assim, como pode ser observado na Figura 22, os picos 
principais se encontram em 199 e 200 nm.  
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Figura 22 - Perfil do extrato da Bursera graveolens utilizando a extração com 
CO2 supercrítico e adição de cossolvente. 
 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
5.3.2 Extração com CO2 supercrítico puro 
 
5.3.2.1 Rendimento global da extração supercrítica 
 
Na extração com CO2 supercrítico, a avaliação do rendimento 
global de extração, adquirido por diferentes condições de pressão e 
temperatura empregadas, sinaliza o grau de solubilização do solvente e, 
consequentemente, a influência sobre o rendimento do processo.  
A Tabela 13 apresenta o resultado do rendimento global (Y) de 
Bursera graveolens com CO2 supercrítico, as condições de pressão (bar) 
e temperatura (°C) empregadas, bem como os valores da densidade do 
solvente supercrítico (ρCO2). 
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Tabela 13 - Rendimento obtido a partir do planejamento em estrela para a 
extração supercrítica sem adição de cossolvente. 
Ensaio 
Pressão 
(bar) 
Temperatura 
(°C) 
ρCO2 
(g/cm
3
) 
Y (%) 
1 110 35 793,95 3,35 
2 110 41 669,31 3,41 
3 170 35 838,09 3,69 
4 170 41 801,58 4,14 
5 80 38 304,14 2,45 
6 200 38 850,32 4,21 
7 140 32 822,44 3,26 
8 140 44 729,45 4,03 
9 140 38 793,95 3,11 
10 140 38 793,95 3,19 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
De acordo com a Tabela 13, o maior rendimento para o extrato de 
B. graveolens foi obtido na condição de 200 bar e 38 °C. Já o menor 
rendimento foi obtido em uma condição com o mesmo valor de 
temperatura, 38 °C, e uma pressão de 80 bar. 
Vale ressaltar que os ensaios no ponto central fornecem 
informações muito úteis sobre o comportamento das respostas entre os 
níveis inicialmente atribuídos aos fatores, além de evidenciar a 
qualidade da repetibilidade do processo. O erro puro é, nesse contexto 
de pequeno número de repetições num único ponto, extremamente 
dependente da variabilidade do processo, nesse ponto. Ele é excelente 
para estimar a falta de ajuste. Assim, verifica-se que o processo de 
extração com CO2 supercrítico para o B. graveolens apresentou uma boa 
repetibilidade e uma falta de ajuste estatisticamente insignificante, ao 
nível de 5 %, como será discutido no item seguinte, a partir da Análise 
de Variância dos dados. 
Ainda de acordo com a Tabela 13, os resultados demonstram que 
o rendimento de extração aumenta com o aumento da pressão, a 
temperatura constante. Para a condição isotérmica de 35 °C, o 
rendimento aumenta de 3,35 % (m/m) para 3,69 % (m/m) quando a 
pressão de operação é elevada de 110 para 170 bar, respectivamente. O 
mesmo comportamento também é observado na temperatura de 41 °C. 
Este desempenho é justificado pela elevação da massa específica do 
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solvente supercrítico com a pressão, ou seja, ocorre um aumento do 
poder de solvatação do CO2 com a densidade (BRUNNER, 1994). 
Corroborando com Duba et al. (2015), onde buscaram estudar o 
rendimento de extração versus o consumo de solvente, em uma 
temperatura fixa, os autores verificaram que quanto maior a pressão 
utilizada no processo de extração, maior a solubilidade do solvente e, 
consequentemente, maior o rendimento. No entanto, antes de estabelecer 
valores de pressão que poderão ser empregados em um processo 
industrial, por exemplo, é necessário avaliar a viabilidade econômica do 
processo, pois, além do aumento no consumo de energia, existe também 
um aumento na quantidade de solvente necessário para a sua execução, 
que são fatores de extrema importância.  
O efeito da temperatura é um pouco mais complexo. Enquanto a 
densidade do solvente aumenta com a diminuição da temperatura, 
aumentando o poder de solvatação, a pressão de vapor do soluto diminui 
com a temperatura, reduzindo o poder de solvatação (BRUNNER, 
1994).  Assim, a partir dos dados apresentados na Tabela 13, por 
exemplo, na condição de 140 bar, o rendimento diminui de 3,26 % 
(m/m) para 3,11 % (m/m) com a elevação da temperatura de 32 °C para 
38 °C, devido à redução na massa específica do CO2 supercrítico. 
Porém, um efeito contrário ocorre para pressões de 170 bar. O aumento 
da temperatura de 35 °C para 44 °C aumenta o rendimento. Desta forma, 
neste caso, o efeito da pressão de vapor é dominante, enquanto que no 
outro ponto o efeito da densidade do solvente é mais importante. Esta 
oposição de efeitos resulta na inversão das isotermas de rendimento, 
conhecido como fenômeno de retrogradação (MICHIELIN et al., 2009). 
Na figura 23, é possível observar as isotermas de rendimento de 
extração supercrítica utilizando pressões de 110, 140 e 170 bar. 
Verifica-se que com um aumento da temperatura de 35 °C para 38 °C, 
existiu-se um aumento nos rendimentos nas três pressões analisadas. 
Porém, ao comparar-se as isotermas de 38 °C e 41 °C, inicialmente, 
apresentou um menor rendimento com o aumento da temperatura. Isto 
pode estar relacionado a retrogradação. Porém, no presente trabalho não 
foi possível determinar uma clara faixa de inversão, a partir das 
temperaturas utilizadas, tornando-se necessário, em trabalhos futuros, 
usar uma faixa de temperatura mais ampla para poder identificar a 
pressão em que a densidade do solvente apresenta efeito dominante e em 
que a pressão de vapor do soluto apresenta o principal mecanismo que 
afeta o processo de extração.  
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Figura 23: Isotermas de rendimento de extração supercrítica sem adição de 
cossolvente para a B. graveolens.  
 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
Assim, próximo ao ponto crítico do solvente, um pequeno 
aumento na pressão aumenta substancialmente a densidade e, 
consequentemente, aumenta o seu poder de solvatação do fluido. Porém, 
próximo a esse ponto em questão, um aumento na temperatura diminui a 
densidade do solvente e, consequentemente, o seu poder de solvatação. 
Deste modo, a solubilidade de solutos em fluidos supercríticos aumenta 
rapidamente com a elevação da pressão em condições isotérmicas. 
Apesar do aumento da temperatura diminuir o poder de solvatação, isso 
eleva a pressão de vapor do soluto. Assim, a variação da densidade com 
a temperatura depende da pressão e este fato explica o rendimento dos 
extratos, observados na figura 24. 
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Figura 24 - Influência da densidade no rendimento total de cada ensaio 
utilizando a extração supercrítica sem adição de cossolvente. 
 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
Na figura 24, é possível verificar o comportamento do 
rendimento à medida que ocorre o aumento da densidade operacional. 
Nota-se que, mesmo existindo uma tendência de aumento do rendimento 
com um aumento da densidade, alguns ensaios apresentaram uma 
diminuição no rendimento, o que pode estar relacionado a interferência 
da pressão de soluto.  
Este comportamento é bastante comum em extratos vegetais e 
também foi observado por Santos (2012), quando obteve extratos 
supercríticos de semente de pitanga, e Arauco (2013), quando obteve 
extratos de Schinus terebinthifolius Raddi.  
Para analisar o comportamento da pressão e temperatura, 
plotaram-se os gráficos seguintes, Figura 25 e 26. A partir da Figura 25 
é possível analisar o processo de extração isobárico, assim como 
isotérmico. Na análise do processo isobárico, observa-se que, 
independente da pressão utilizada, o aumento da temperatura aumentou 
o rendimento do processo. Isto pode estar relacionado a interferência da 
pressão de vapor no extrato da Bursera graveolens, além do aumento da 
difusividade e menor viscosidade do solvente, quando compara-se os 
rendimentos obtidos usando temperaturas de 35 °C e 38 °C. Este fato 
corrobora com Arauco (2013), onde também observou um aumento no 
rendimento de extração com CO2 supercrítico com o aumento da 
temperatura, quando trabalhou com a Schinus terebinthifolius Raddi. 
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Figura 25 - Efeito da pressão e temperatura sobre o rendimento do extrato 
supercrítico de B. graveolens. 
 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
Já na Figura 26, é possível analisar isotermicamente o processo 
de extração a partir de resultados experimentais realizados a 41 °C. 
Deste modo, observa-se que o rendimento da extração aumentou com o 
aumento da pressão, indicando que a densidade apresentou um efeito 
dominante nas condições testadas.  
 
Figura 26 - Efeito da pressão sobre o rendimento do extrato supercrítico da 
Bursera graveolens. 
 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
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5.3.2.2 Análise estatística 
 
Os resultados da análise estatística, aplicada aos dados do 
rendimento global de óleo essencial de B. graveolens, estão 
apresentados na Tabela 14. 
 
Tabela 14 - Coeficientes de regressão com base no MS residual para a resposta 
rendimento global do óleo essencial de B. graveolens.  
Fatores (1) 
Coeficientes 
de regressão 
Erro 
padrão 
t (2) P -95% +95% 
Média 3,1500 0,0400 78,7500 0,0081 
+ 
2,6418 
3,6582 
(1) P (L) 0,4449 0,0200 22,2439 0,0286 
+ 
0,1908 
0,6990 
P (Q) 0,1300 0,0265 4,9135 0,1278 
-
0,2062 
0,4662 
(2) T (L) 0,1999 0,0200 9,9934 0,0635 
-
0,0543 
0,4540 
T (Q) 0,2875 0,0265 10,8665 0,0584 
-
0,0487 
0,6237 
1L x 2L 0,0975 0,0283 3,4472 0,1797 
-
0,2619 
0,4569 
(1)
 P – Pressão (bar); T – Temperatura (ºC) 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
Os coeficientes de regressão da equação preditiva do rendimento 
dos extratos de B. graveolens em função das variáveis independentes (P 
e T) são apresentados na Tabela 14. Verifica-se que apenas o coeficiente 
linear da pressão foi estatisticamente significativo, ao nível de 
significância (5 %). O coeficiente quadrático da pressão, o coeficiente 
linear e quadrático da temperatura, nem mesmo a interação entre P e T, 
apresentaram coeficientes significativos nos modelos. Isto indica que o 
efeito da pressão independe da temperatura.  
O fato da temperatura não apresentar influência significativa 
sobre o rendimento global, quando utiliza-se uma pressão de 80 a 200 
bar, é devido ao efeito contrário que esta apresenta na região de inversão 
das isotermas. O efeito da temperatura, apresentado como não 
significativo estatisticamente, pode estar relacionado à pequena faixa de 
temperatura avaliada (∆T = 3 °C) e às diferenças não significativas entre 
a maioria dos rendimentos.  
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 A análise de variância (ANOVA) indicou uma porcentagem de 
variação explicada de 86,95 % e Fcal superior ao Ftabelado, Tabela 15. 
O coeficiente de determinação ou de explicação, R
2
, corresponde a uma 
medida da qualidade do ajuste da reta de regressão à nuvem de pontos. 
Assim, fornece uma medida da proporção da variação explicada pela 
equação de regressão em relação à variação total das respostas.  
 
Tabela 15: ANOVA - Análise de Variância para os dados obtidos na extração 
supercrítica sem adição de cossolvente. 
Fonte de 
variação 
SQ
(1)
 GL
(2)
 QM
(3)
 Fcal P (R
2
)
 (4)
 
(1) P (bar) 
(L) 
1,5833 1 1,5833 494,7888 0,0286 
0,8695 
P (bar) (Q) 0,0773 1 0,0773 24,1429 0,1278  
(2) T (°C) 
(L) 
0,3196 1 0,3196 99,8681 0,0635  
T (°C) (Q) 0,3779 1 0,3779 118,0804 0,0584  
1L x 2L 0,0380 1 0,0380 11,8828 0,1797  
Falta de 
ajuste 
0,3448 3 0,1149 35,9164 0,1219  
Erro puro 0,0032 1 0,0032    
Total SQ 2,6670 9     
(1)
 SQ – Soma dos Quadrados 
(2)
 GL – Graus de Liberdade 
(3)
 QM – Quadrado Médio  
(4)
 R
2
 – Coeficiente de determinação = SQr/SQT 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
O efeito das variáveis sobre o rendimento de extração supercrítica 
podem ser analisados pela Figura 27 (Diagrama de pareto). Quando um 
efeito é positivo este indica que a variável ou a combinação de variáveis 
apresenta um incremento positivo no valor do rendimento, quando 
negativo o comportamento é inverso.  
Analisando a Figura 27, observa-se que, em um nível de 
significância de 95%, a variável que interfere significativamente no 
processo de extração de B. graveolens com CO2 supercrítico sem adição 
de cossolvente corresponde a pressão, indicando ser um dos principais 
parâmetros a influenciar o rendimento final da extração. 
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Figura 27 - Gráfico de pareto. Extração com CO2 supercrítico sem cossolvente. 
 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
.  
A descrição gráfica do modelo ajustado, também conhecida como 
superfície de resposta, bem como a projeção de seus cortes sobre o 
plano dos fatores gerando as curvas de contorno, são apresentados na 
Figura 28 e 29, a seguir.  
 
Figura 28: Gráfico de superfície de reposta para o rendimento global da 
extração supercrítica de B. graveolens com CO2 puro, em função da pressão e 
temperatura. 
 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
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Na figura 28, observa-se que nos intervalos estudados, os maiores 
rendimentos ocorreram para níveis altos de pressão, indicando que 
quanto maior o valor da pressão aplicada no processo, maior o 
rendimento. Com relação as linhas de contorno (Figura 29), verifica-se 
que os maiores rendimentos de extração com CO2 supercrítico puro de 
Bursera graveolens podem ser obtidos ao aplicar pressões acima de 140 
bar. Além disso, verifica-se que quanto maior a pressão utilizada, os 
valores de temperatura necessária para obter rendimentos máximos são 
menores.  
 
Figura 29 - Gráfico de linhas de contorno para o rendimento global da extração 
supercrítica de B. graveolens com CO2 puro, em função da pressão e 
temperatura. 
 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
Não foram encontrados trabalhos na literatura com extrações 
supercríticas do material lenhoso de B. graveolens. Consequentemente, 
não foram utilizadas referências diretas que atestem a influência das 
variáveis (pressão e temperatura) no rendimento de extração. Nesta 
perspectiva, para justificar a influência das variáveis no rendimento de 
extração, resultados de trabalhos realizados com material vegetal da 
mesma família da B. graveolens (Burseraceae) foram analisados e 
aplicados como referência.  
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5.3.2.3 Curvas globais de extração 
 
Como já discutido anteriormente, sabe-se que o ensaio que 
apresentou um melhor rendimento de extrato de B. graveolens foi o 
ensaio 6, onde utilizou-se uma pressão de 200 bar e uma temperatura de 
38 °C, onde, para uma futura aplicação industrial, pode apresentar um 
alto custo. Deste modo, o ensaio 4, apresentando as condições de 170 
bar e 41 °C, constatou-se um rendimento alto e uma menor pressão. 
Então, diante disto, optou-se por estudar o comportamento do 
rendimento ao longo do tempo deste ensaio. 
Uma curva foi plotada para cada extração realizada, assim como, 
para a média da triplicata. As curvas obtidas mostraram um 
comportamento típico, onde foi possível observar as três etapas de 
extração. Na primeira etapa (I), a taxa de extração foi constante, 
inicialmente linear. Nesta etapa, o solvente entra em contato facilmente 
com o extrato, já que as células do material vegetal foram abertas pela 
moagem e a extração pode ser controlada pela relação de equilíbrio 
entre o extrato e a fase fluida. Na segunda (II) e terceira (III) etapa, a 
taxa de extração foi decrescente e, praticamente, nula, respetivamente. A 
etapa III é uma etapa lenta, caracterizada pela diminuição da inclinação 
da curva, e o seu principal mecanismo de extração corresponde a difusão 
intrapartícula. Deste modo, para a determinação do rendimento, o tempo 
de extração deve atestar que esta etapa de extração seja alcançada 
(BRUNNER, 1994). 
Na Figura 30, é possível observar as curvas do processo de 
extração supercrítica de B. graveolens usando a condição de pressão e 
temperatura estabelecidas para o ensaio 4.  
Os experimentos foram realizados através do método dinâmico de 
extração, caracterizado pela passagem contínua do solvente supercrítico 
na matriz sólida. A Figura 30 apresenta a curva dinâmica de extração 
obtida para o ensaio 4, realizada nas condições de operação (170 bar, 41 
°C) e vazão de 3,0 g/min durante todo o experimento.  
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Figura 30 - Curva de extração (CO2 puro) de B. graveolens, na condição de 170 
bar e 41 °C.  
 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
Ao analisar a Figura 30, observa-se que a curva de extração 
obtida apresentou um comportamento típico das curvas de extração com 
CO2 supercrítico puro.  Nas curvas de extração supercrítica de B. 
graveolens, duas etapas merecem uma maior atenção, I e II. A primeira 
etapa apresenta um rápido aumento acumulado de massa de extrato em 
um pequeno intervalo de tempo, o que reflete na rápida solubilização do 
extrato pelo CO2 supercrítico, e a segunda etapa (platô da curva) indica 
que a mobilidade do solvente pelo B. graveolens foi reduzindo ao longo 
do tempo. Os resultados podem ser explicados com base na distribuição 
de extrato dentro das células do material lenhoso. Na fase I, o extrato é 
extraído da superfície das partículas e a solubilidade do extrato em CO2 
supercrítico controla a transferência de massa. Na última etapa, o extrato 
presente nas células intactas vai se difundindo e a transferência de massa 
é controlada pela difusão do extrato de dentro das partículas. Assim, a 
taxa de transferência de massa é baixa e incrementos de rendimento de 
extrato são insignificantes em comparação a fase rápida (DANH et al., 
2009). 
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5.4 EXTRAÇÃO COM CO2 SUPERCRÍTICO COM ADIÇÃO DE 
COSSOLVENTE 
 
5.4.1 Rendimento global da extração supercrítica 
 
De acordo com os resultados obtidos para as extrações com 
solvente (Tabela 10), os rendimentos obtidos em soxhlet e ultrassom, 
utilizando hexano e etanol como solvente, foram superiores aos 
rendimentos da extração supercrítica com CO2 puro (Tabela 13). Os 
rendimentos em soxhlet utilizando o solvente hexano foi de 14,75 ± 
0,74% e o solvente etanol foi de 29,05 ± 0,51%, enquanto que para o 
ultrassom foi 11,49 ± 2,45% (hexano) e 22,65 ± 11,94% (etanol). Já nas 
extrações com fluido supercrítico sem cossolvente, os melhores 
rendimentos foram obtidos a 200 bar e 38 °C (4,21 %) e 170 bar e 41 °C 
(4,14%). 
Diante disso, com intuito de aprimorar o rendimento de extração 
e ampliar a quantidade de compostos solubilizados pela mistura 
solvente/cossolvente, considerou-se o emprego do etanol como um 
solvente orgânico e o utilizou como cossolvente na extração supercrítica 
para obtenção do extrato de Bursera graveolens. Sabe-se que, como o 
CO2 é um solvente de caráter apolar, ele extrai preferencialmente 
compostos apolares. Assim, a adição de um cossolvente com 
característica polar faz com que compostos polares, não extraídos 
inicialmente pelo CO2 puro, possam ser solubilizados pela mistura deste 
com o cossolvente.  
O etanol pode ser utilizado como cossolvente ao CO2 na extração 
supercrítica devido a sua não-toxicidade e a sua fácil evaporação no 
extrato, onde a sua utilização na tecnologia supercrítica se encontra 
amplamente relatada na literatura (CASAS et al., 2007; SALGIN, 2007; 
MEZZOMO et al., 2010). Assim, buscando aumentar o rendimento e a 
quantidade de compostos no extrato de B. graveolens obtidos pela 
extração supercrítica, utilizou-se etanol como cossolvente ao CO2, em 
concentrações de 5 %, 10 %, 15 %, 20 % e 25 %.  
A Tabela 16 apresenta o resultado do rendimento global (Y) de 
Bursera graveolens com CO2 supercrítico, as condições de pressão (bar) 
e temperatura (°C) empregadas, bem como a porcentagem de 
cossolvente utilizado no processo. Foi utilizado um Delineamento 
Composto Central Rotacional (DCCR), que corresponde a um 
delineamento composto central com pontos axiais.  
 
87
  
Tabela 16 - Rendimento obtido a partir do planejamento DCCR para extração 
supercrítica de B. graveolens com adição de cossolvente.  
Ensaios P (bar) T (°C) CS (%) R (%) 
1 110 35 10 14,1128 
2 170 35 10 15,3016 
3 110 41 10 16,3016 
4 170 41 10 16,6218 
5 110 35 20 20,0745 
6 170 35 20 19,9901 
7 110 41 20 20,1906 
8 170 41 20 20,3850 
9 80 38 15 17,3824 
10 200 38 15 18,8257 
11 140 32 15 17,9030 
12 140 44 15 17,4579 
13 140 38 5 8,09379 
14 140 38 25 20,3742 
15 140 38 15 17,9860 
16 140 38 15 18,2324 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
De acordo com a Tabela 16, o maior rendimento para a extração 
de extrato de B. graveolens com cossolvente foi obtido na condição de 
170 bar, 41 °C e 20 % de cossolvente. Já o menor rendimento foi obtido 
em uma condição de 140 bar, 38 °C e 5 % de cossolvente. Além disso, 
na Tabela 16, é possível verificar que quanto maior a concentração de 
cossolvente utilizado no processo, maior o rendimento, corroborando 
com os resultados obtidos por Benelli (2010), que observou em seus 
estudos com bagaço de laranja, que existiu um aumento no rendimento 
com um aumento da concentração de etanol testada. Deste modo, este 
comportamento pode ser consequência da maior solubilização de 
compostos polares pela mistura etanol/CO2, não ocorrendo quando se 
utiliza CO2 puro. Um alto rendimento também foi obtido quando foi 
utilizado o etanol nas extrações com solvente, apresentando valores de 
rendimento de 29,05 ± 0,51% para o soxhlet e 22,65 ± 1,94% para a 
ultrassom. 
Corroborando com Marangoni (2011), onde buscou determinar as 
melhores condições para a obtenção do composto rotenona, o autor 
conseguiu observar que a adição de cossolvente contribuiu 
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significativamente para um maior rendimento e melhor seletividade do 
composto desejado.  
O gráfico a seguir, Figura 31, apresenta o efeito da pressão e 
temperatura sobre o rendimento do extrato supercrítico de B. 
graveolens. Observa-se que existe uma certa tendência do aumento da 
pressão apresentar um maior rendimento de extração. 
 
Figura 31 - Efeito da pressão e temperatura sobre o rendimento do extrato 
supercrítico de B. graveolens, com adição de 20% de cossolvente no processo.   
 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
A Figura 32 apresenta o efeito da concentração de cossolvente. 
Observa-se que independente da condição de pressão e temperatura 
utilizada no processo, o aumento do rendimento foi proporcional ao 
aumento da concentração de cossolvente utilizada, indicando que a 
quantidade de cossolvente favorece as interações soluto/solvente, 
consequentemente, aumenta o rendimento. 
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Figura 32 - Efeito da concentração do cossolvente no rendimento do extrato 
supercrítico de B. graveolens. 
 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
5.4.2 Análise estatística 
 
A análise estatística dos resultados foi realizada utilizando o 
software Statistica. Os coeficientes de regressão da equação preditiva do 
rendimento dos extratos de B. graveolens em função das variáveis 
independentes (P, T e CS) são apresentados na Tabela 17. Verifica-se 
que apenas os coeficiente linear e quadrático do cossolvente foram 
estatisticamente significativos, ao nível de significância (5 %). Desta 
forma, somente o cossolvente apresentou independência em relação as 
outras variáveis estudadas.  
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Tabela 17 - Estimativa dos efeitos significativos que influenciaram no 
rendimento de extração supercrítica com adição de cossolvente. 
Fatores
(1)
 Efeitos 
estimados 
Erro 
padrão 
t (1) P -95% +95% 
Média 17,9411 0,1171 153,158 0,0042 16,4526 19,430 
(1) P (L) 0,7870 0,0899 8,7523 0,0724 -0,3555 1,9295 
P (Q) 0,5135 0,1092 4,7036 0,1334 -0,8737 1,9007 
(2) T (L) 0,5397 0,0899 6,0017 0,1051 -0,6029 1,6822 
T (Q) 0,3374 0,1092 300903 0,1992 -1,0498 1,7246 
(3) CS (L) 5,8562 0,0899 65,0164 0,0098 4,7037 6,9888 
CS (Q) 2,0265 0,1092 18,5618 0,0343 -3,4137 -0,6393 
1L x 2L 0,0482 0,1175 0,4106 0,7519 -1,4445 1,5410 
1L x 3L -0,1569 0,1175 -1,3356 0,4091 -1,6497 1,3359 
2L x 3L -0,6713 0,1175 -5,7137 0,1103 -2,1641 0,8215 
(1)
 P – Pressão (bar); T – Temperatura (ºC); CS – Cossolvente (%) 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
A análise de variância (ANOVA) indicou uma porcentagem de 
variação explicada de 90,62% e Fcal superior ao Ftabelado, Tabela 18. 
O coeficiente de determinação ou de explicação, R
2
, corresponde a uma 
medida da qualidade do ajustamento da reta de regressão à nuvem de 
pontos. Assim, fornece uma medida da proporção da variação explicada 
pela equação de regressão em relação à variação total das respostas.  
 
Tabela 18 - ANOVA - Análise de Variância para os dados obtidos na extração 
supercrítica com adição de cossolvente. 
Fatores SQ GL MS Fcal p R2 
(1) P (bar) (L) 2,1146 1 2,1146 76,6020 0,0724 0,9062 
P (bar) (Q) 0,6107 1 0,6107 22,1240 0,1334  
(2) T (°C) (L) 0,9943 1 0,9943 36,0200 0,1051  
T (°C) (Q) 0,2636 1 0,2636 9,5500 0,1992  
(3) CS (%) (L) 116,6923 1 116,6923 4227,1 0,0098  
(CS) (%) (Q) 9,5112 1 9,5112 344,54 0,0343  
1L x 2L 1,0047 1 0,0047 0,1690 0,7520  
1L x 3L 0,9012 1 0,0492 1,7840 0,4091  
2L x 3L 0,9012 1 0,9012 32,646 0,1103  
Falta de ajuste 14,2001 5 2,8400 102,878 0,0747  
Erro puro 0,0276 1 0,0276    
Total SQ 151,6574 15     
(1)
 SQ – Soma dos Quadrados 
(2)
 GL – Graus de Liberdade 
(3)
 QM – Quadrado Médio  
(4)
 R
2
 – Coeficiente de determinação = SQr/SQT 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
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O efeito das variáveis sobre o rendimento de extração supercrítica 
com cossolvente podem ser analisados na Figura 33 (Diagrama de 
pareto).  
Analisando a Figura 33, observa-se que, em um nível de 
significância de 95 %, a variável que interferiu significativamente no 
processo de extração de B. graveolens, quando se utilizou a extração 
com CO2 e adição de cossolvente, foi a variável cossolvente. 
 
Figura 33 - Gráfico de pareto. Extração com CO2 supercrítico com adição de 
cossolvente. 
 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
No diagrama de pareto, quanto mais à direita da linha pontilhada 
vermelha os efeitos estiverem, tanto mais significativos serão para o 
experimento supercrítico, considerando um nível de probabilidade de 
confiança de 95 % (significância de 5 %). 
A figura 34 apresenta a superfície de resposta. Observa-se que, 
independente da pressão utilizada, o rendimento da extração aumentou 
com o aumento da concentração de cossolvente. 
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Figura 34: Gráfico de superfície de reposta para o rendimento global de 
extração supercrítica com CO2 e adição de cossolvente em função da pressão e 
concentração de cossolvente utilizado. 
 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
Já na Figura 35, verifica-se que ao utilizar uma concentração de 
cossolvente acima de 10%, o rendimento da extração de B. graveolens 
encontra-se nos seus melhores rendimentos. 
 
Figura 35: Gráfico das linhas de contorno para o rendimento global de extração 
supercrítica com CO2 e adição de cossolvente em função da pressão e 
concentração de cossolvente utilizado. 
 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
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Vale salientar que em todas as extrações, das diferentes técnicas 
empregadas, as extrações utilizando etanol como solvente apresentaram 
os maiores valores de rendimento em massa. Isto pode ser justificado 
pela possível presença de grupos hidroxilas na estrutura molecular dos 
compostos presentes no extrato da B. graveolens e, também, pela 
possível formação de ligações de hidrogênio entre estas hidroxilas e o 
etanol.  
 
5.4.3 Curvas globais de extração 
 
As curvas de extração supercrítica da B. graveolens, Figura 36, se 
apresenta de forma característica, do mesmo modo que a dinâmica de 
extração supercrítica sem adição de cossolvente. O ensaio escolhido foi 
o ensaio que apresentou o maior rendimento, ensaio 8, com as condições 
de 170 bar, 41 °C e 20 % de cossolvente. 
 
Figura 36 - Curvas de extração da B. graveolens na condição de 170 bar, 41 °C 
e 20 % de cossolvente. 
 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
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5.5 COMPOSIÇÃO QUÍMICA DOS EXTRATOS OBTIDOS POR 
MEIO DA EXTRAÇÃO COM CO2 SUPERCRÍTICO PURO E COM 
ADIÇÃO DE COSSOLVENTE 
 
No Apêndice é possível observar duas tabelas, Apêndice A e 
Apêndice B, os componentes identificados no extrato de B. graveolens 
obtido por extração com CO2 supercrítico puro e com adição de 
cossolvente no processo. 
Ao observar as tabelas, verifica-se que em todos os ensaios 
experimentais, o componente que se apresentou em maior quantidade foi 
o mint-furanone, seguido do alfa-terpineol. A concentração destes 
compostos foi maior na extração em que utilizou a adição de 
cossolvente, quando comparada à extração com o CO2 puro.  
Com relação ao mint-furanone, Humbert et al. (2012), inovando 
no processo de extração da Euodia suaveolens Scheff, planta da família 
Rutaceae, a partir da utilização de um solvente orgânico ou 
hidroalcoólico, o autor observou que o mint-furanone corresponde a um 
dos componentes majoritários do extrato obtido por esta espécie e, 
juntamente com outros compostos, proporciona atividade repelente. 
Bougherra et al. (2015), ao avaliarem a atividade repelente do 
óleo essencial de Pistacia lentiscus contra as espécies Rhyzopertha 
dominica, Sitophilus zeamais e Tribolium confusum, observaram que os 
compostos alfa-pineno (15.9 %), cariofileno (7.0 %), alfa-terpineol (6.9 
%) e mirceno (6.4 %) apresentaram uma ótima atividade repelente para 
as três espécies avaliadas. Estes compostos também estão presentes no 
extrato supercrítico de B. graveolens, indicando uma possível atividade 
repelente no extrato obtido do Palo santo. 
Segundo a Embrapa (2016), o óleo essencial do louro (Laurus 
nobilis) apresentou atividades repelente e tóxica sobre Rhryzopertha 
dominica e Tribolium castaneum. O óleo essencial apresentou em sua 
composição química o alfa-terpineol entre os compostos majoritários, 
também observado no presente trabalho. 
Enan et al. (2001) avaliaram a composição química do óleo 
essencial e a sua atuação como defensivo agrícola natural. Os autores 
verificaram que os três compostos majoritários do óleo essencial foram 
eugenol, alfa-terpineol e álcool cinâmico. Ao aplicar sobre três espécies 
diferentes, Periplaneta americana, Camponotus pensilvanicus e Blatella 
germânica, o óleo apresentou fortíssima atividade inseticida, onde o 
alfa-terpineol foi o composto que apresentou uma maior resposta para 
essa atividade. 
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Alciole (2009), estudou a composição e a atividade inseticida 
contra larvas de Aedes aegypti em condições laboratoriais do óleo obtido 
de Cordia curassavica. O autor identificou vinte e seis compostos 
voláteis presentes no óleo essencial desta espécie, onde os principais 
componentes foram: beta-elemene, alfa-gurjuneno, (E)-Cariofileno, 
beta-gurjuneno, alloaromadendrene, gama-Muurolene, germacrene D, 
trans-calamenene, delta-Cadinene, alpha-Calacorene, epi-Longipinano, 
beta-Calacorene, óxido cariofileno. Ainda segundo este autor, os 
resultados do óleo de C. curassavica apresentou uma forte 
potencialidade de atividade inseticida. 
De acordo com Cole (2010), o óleo essencial da Aroeira 
apresentou entre os seus componentes principais o limonene e o-cimeno. 
Além disso, em seus estudos, o autor verificou que o óleo apresentou 
um bom resultado para atividade larvicida, inseticida e repelente contra 
o Aedes aegypti. 
De forma similar, Assunção (2013) realizou a extração e estudou 
a composição analítica das cascas frescas da Citrus sinensis. O autor 
observou que o constituinte majoritário do óleo essencial desta espécie 
foi o D-limoneno e apresentou efeito larvicida contra o Aedes aegypti. Já 
Furtado (2005), estudou o óleo essencial de C. limon, conhecido 
popularmente como limão, cujo constituinte principal foi o limoneno. 
Os óleos essenciais apresentaram atividade larvicida contra o A. aegypti. 
Niculau et al. (2013), estudaram a atividade inseticida do óleo 
essencial de Pelargonium graveolens. Eles verificaram que o-geraniol, 
linalool, carvone e citral causaram uma mortalidade significante de 30, 
90, 84 e 64 %, respectivamente, comparada ao controle negativo. 
Moura (2015), em seus estudos, verificou que os óleos essenciais 
de manjericão e candeeiro apresentaram o alfa-bisabolol como 
componente majoritário, possuíram efeito inseticida fumigante sobre 
adultos de C. maculatus e se representaram como uma alternativa ao uso 
de inseticidas sintéticos. 
Deste modo, os extratos obtidos pela técnica com fluido 
supercrítico apresentam uma alta seletividade na extração e possibilitam 
a obtenção de compostos puros que podem ser aplicados para a 
elaboração de novos produtos alternativos aos inseticidas sintéticos.  
 
5.6 COMPARAÇÃO ENTRE OS MÉTODOS DE EXTRAÇÃO DE 
BURSERA GRAVEOLENS 
 
Os resultados da Tabela 19 indicam que os maiores rendimentos 
foram obtidos para as extrações em soxhlet com etanol, ultrassom com 
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etanol e extração supercrítica com cossolvente, alcançando valores de 
29,05 %, 22,65 % e 18,59 %, respectivamente.  
 
Tabela 19: Valores de rendimento global de extração de B. graveolens obtido 
por diferentes métodos.  
Métodos Rendimento (%)
(1) 
HD 3,56
e
 ± 0,20 
Sx Hex 14,75
d
 ± 0,74 
Sx Etanol 29,05
a
 ± 0,51 
Ultra Hex 11,49
d
 ± 2,45 
Ultra Etanol 22,65
b
 ± 1,94 
FSC 4,76
e
 ± 0,72 
FSC Etanol 18,59
c
 ± 0,85 
(1)
 Médias seguidas pela mesma letra não diferem entre si pelo teste de Tukey a 
5% de significância.   
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
Com intuito de uma melhor visualização dos dados apresentados 
na Tabela 19, os resultados podem ser visualizados na figura a seguir.  
 
Figura 37 - Valores de rendimento global de extração de B. graveolens obtido 
por diferentes métodos. 
 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
A partir da Figura 37, observa-se que dentre os métodos 
estudados, a hidrodestilação apresentou o menor rendimento. Isto pode 
ser justificado pelo fato do extrato de Bursera graveolens conter 
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terpenos e terpenóides, compostos caracterizados por sua instabilidade 
térmica devido a dupla ligação carbono-carbono. Portanto, as moléculas 
apresentam diferentes reorganizações (isomerização) que fazem com 
que a solubilidade seja reduzida. Além disso, somado a proximidade dos 
pontos de ebulição, torna-se difícil o isolamento dos compostos 
presentes nos extratos obtidos por esta técnica. Assim, este resultado 
corrobora com Fornari et al, (2012), onde verificou que a 
hidrodestilação apresenta um baixo rendimento e uma baixa seletividade 
dos compostos de interesse. 
Na técnica de hidrodestilação, a ebulição da água provoca a 
formação de vapor e, consequentemente, o arraste dos compostos 
voláteis presentes na amostra. O extrato obtido nestas condições é 
caracterizado como óleo essencial, enquanto que nos demais processos 
de extração são obtidas misturas de compostos de diferentes classes 
(MICHIELIN, 2009). Assim, neste trabalho, a fração designada como 
óleo essencial, obtida por hidrodestilação, foi igual a 3,56 %. 
Ao comparar os métodos de extração aqui empregados para um 
mesmo solvente, nota-se que a extração soxhlet com o solvente etanol 
(29,05 %, m/m) apresentou um rendimento maior e estatisticamente 
diferente ao rendimento obtido por ultrassom utilizando o mesmo 
solvente (22,65 %, m/m). Este resultado corrobora com Benelli (2010), 
onde, em seus estudos com extração de óleo essencial de bagaço de 
laranja, observou que a técnica em soxhlet apresentou um maior 
rendimento quando comparada com a técnica de ultrassom.  
Sabe-se que a polaridade de um composto é definida em função 
da habilidade da molécula em participar de interações com outras 
moléculas polares presentes no sistema. Neste caso, a temperatura de 
operação, o reciclo do solvente e as interações solvente-componente de 
B. graveolens podem ter contribuído para a maior dissolução e 
rendimento. Na extração em soxhlet, realizada na temperatura de 
ebulição do solvente, a tensão superficial e a viscosidade do solvente 
são reduzidas quando comparadas a extrações em temperatura inferior, 
como é o caso da técnica por ultrassom. Assim, com uma maior 
temperatura no processo, o solvente pode alcançar os espaços da matriz 
que contém solutos com maior facilidade, solubilizando uma maior 
quantidade e diferentes tipos de solutos (BARWICK, 1997; MARKON 
et al., 2007). 
Avaliando a polaridade dos solventes, o extrato de B. graveolens 
apresentou rendimentos mais elevados com o solvente etanol, sugerindo 
que os compostos presentes no material lenhoso do Palo santo apresenta 
polaridade de intermediária a alta. Em contrapartida, as extrações com 
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solventes de baixa polaridade, hexano e CO2, apresentaram os menores 
rendimentos, sugerindo uma menor concentração de compostos apolares 
presentes na matriz vegetal de B. graveolens.  
De acordo com os resultados obtidos, observa-se que os maiores 
rendimentos foram encontrados nas técnicas onde o solvente etanol foi 
utilizado no processo, tanto para técnicas de baixa pressão, como para 
de alta pressão. Assim, para a obtenção do extrato de B. graveolens, o 
etanol mostrou-se ser um solvente/cossolvente adequado para ser 
utilizado e proporcionar um maior rendimento entre as técnicas de 
extração. 
A extração em soxhlet com etanol apresentou um rendimento 
médio significativamente superior aos outros métodos utilizados. Além 
disso, verifica-se, na Tabela 21, que não houve diferença significativa 
entre as técnicas de ultrassom e soxhlet, quando ambos utilizaram como 
solvente o hexano. Já a hidrodestilação e a extração com CO2 
supercrítico puro não diferiram significativamente entre si.   
Este resultado corrobora com Freitas (2007), que submeteu o 
caule Spiranthera odoratissima a extração com solvente orgânico e 
fluido supercrítico. O autor observou que os rendimentos obtidos por 
meio das extrações com fluido supercrítico foram inferiores àqueles 
obtidos por maceração com solvente. Porém, o método de extração 
supercrítica e as condições de extração utilizadas apresentaram uma 
maior seletividade. 
Ao utilizar as técnicas de soxhlet e hidrodestilação, Nascimento 
(2015) analisou exemplares de variedades de pimentas secas e in natura. 
O autor observou que a técnica de soxhlet apresentou um rendimento 
superior ao rendimento da hidrodestilação, estando de acordo com os 
resultados do presente trabalho. 
Da mesma forma, Barros (2014), trabalhando com a extração do 
óleo de manjericão por meio de métodos convencionais e com CO2 
supercrítico, observou que a hidrodestilação apresentou o menor 
rendimento (0,26 %). Usando a técnica em soxhlet e extração 
supercrítica, o rendimento foi de 2,39 % e 0,43 %, respectivamente. 
Assim, estes resultados estão de acordo com os resultados obtidos no 
presente trabalho, onde a hidrodestilação e a extração com CO2 
supercrítico apresentaram rendimentos inferiores a extração em soxhlet. 
No entanto, não foi observado diferença significativa entre as técnicas 
de hidrodestilação e extração supercrítica sem adição de cossolvente. 
Usando técnicas de hidrodestilação assistida por ultrassom de 
micro-ondas, Leyva et al. (2007) obtiveram um rendimento de 0,14 % 
de extrato de B. graveolens e uma composição com os seguintes 
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componentes majoritários: limoneno (42,1 %), mirceno (19,8 %) e de 
mint-furanone (14,7 %), corroborando com a composição do óleo 
essencial obtido no presente estudo.  
Com relação a adição de cossolvente na extração supercrítica, os 
resultados corroboraram com os dados obtidos por Marangoni (2011), 
onde observou que a adição de cossolvente aumentou significativamente 
o rendimento e a seletividade dos compostos. 
Os compostos que se apresentaram em maior quantidade nas 
extrações de baixas e altas pressões, com ou sem a utilização de um 
solvente, foram o D-limoneno e o mint-furanone. Na Figura 38, é 
possível observar a quantidade destes compostos em relação a cada 
método de extração estudado.  
Em relação ao D-limoneno, verifica-se que apresentou maiores 
concentrações nas técnicas em que o solvente hexano foi utilizado, 
indicando que este composto apresenta uma maior afinidade aos 
solventes mais apolares.  Já o mint-furanone, apresentou um 
comportamento contrário, onde sua concentração foi maior nas técnicas 
em que o solvente etanol foi usado, indicando sua maior solubilidade 
nesse solvente devido à similaridade das suas estruturas químicas.  
 
Figura 38 - Comparação entre os métodos em relação ao percentual de D-
limoneno e mint-furanone. 
 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
Como a extração supercrítica apresentou uma maior seletividade, 
esta técnica foi considerada a técnica para a melhor extração dos 
extratos presentes na B. graveolens. Além disso, escolheu-se as 
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melhores condições de acordo com as extrações em que o cossolvente 
foi empregado.  
 A Figura 39 apresenta a composição do extrato supercrítico 
obtido com adição de cossolvente. Observa-se que o composto presente 
em maior quantidade foi o mint-furanone. E que, em relação as 
condições estudadas, o ensaio 7 foi considerado o melhor ensaio, já que 
este se encontra entre os ensaios com maior rendimento e maior 
quantidade dos compostos de interesse. Além disso, este ensaio utilizou 
uma menor pressão no processo, o que torna mais fácil uma futura 
aplicação industrial.  
 
Figura 39 - Composição do extrato supercrítico obtido de alguns ensaios da 
extração supercrítica com adição de cossolvente. 
 
Fonte: Desenvolvido pelo autor. 
 
Apesar do ensaio 14 apresentar um maior rendimento para os 
compostos de interesse, o ensaio 9 também apresentou um rendimento 
alto. Como este ensaio utilizou uma menor pressão no processo, estas 
condições foram escolhidas como as melhores condições para a 
obtenção de mint-furanone e D-limoneno por meio da extração com CO2 
supercrítico com adição de cossolvente utilizando como matéria prima a 
Bursera graveolens. 
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6. CONCLUSÃO 
 
A partir dos resultados obtidos, confirmou-se que diferentes 
métodos de extração apresentam diferenças no rendimento e na 
composição dos extratos, e que isto está relacionado aos compostos 
presentes na matriz vegetal.  
Foi verificado a composição do óleo essencial de Palo santo 
(Bursera graveolens) e identificados como componentes majoritários, os 
compostos D-limoneno e alfa-terpineol. 
Ao utilizar as técnicas com solventes (soxhlet e ultrassom), 
observou-se que os solventes orgânicos utilizados para a obtenção dos 
extratos do Palo santo forneceram, para cada técnica, rendimentos e 
constituintes majoritários diferentes, onde o solvente etanol foi o que 
apresentou os melhores resultados.  
Em relação a técnica em soxhlet, os componentes majoritários 
foram o D-limoneno e beta-gurjunene, com o solvente hexano, e mint-
furanone e D-limoneno, com o solvente etanol. Já a técnica de ultrassom 
apresentou como componentes majoritários o D-limoneno e alfa-
terpeneol, com o hexano, e mint-furanone e D-limoneno, com o etanol.  
As técnicas em soxhlet e ultrassom, utilizando o etanol como 
solvente, apresentaram um rendimento que não existiu diferença 
significativa. Além disso, foram os maiores rendimentos, indicando que 
o solvente é eficiente para melhorar o processo de extração.  
Com relação a técnica de alta pressão, verificou-se que os 
rendimentos foram maiores com o uso do etanol como cossolvente, 
confirmando que este pode beneficiar de forma significativa o 
rendimento do processo. Além disso, verificou-se que a técnica de 
extração supercrítica apresentou uma maior seletividade na extração de 
compostos, quando comparada com as outras técnicas. O componente 
majoritário foi o mint-furanone, para ambos os tipos de extração 
utilizada.  
Também foi possível observar que a dinâmica de extração do 
Palo santo se apresentou de forma semelhante as típicas curvas de 
extração com CO2 supercrítico, indicando uma futura aplicação em 
trabalhos com modelagem matemática, com intuito de aperfeiçoar esta 
técnica.  
Assim, a partir deste trabalho, verificou-se que os compostos de 
interesse aqui estabelecidos, o mint-furanone e o D-limoneno, podem 
ser obtidos com maior qualidade e eficiência por meio do uso da técnica 
de extração supercrítica com cossolvente, fornecendo um extrato com 
possibilidade de ação inseticida, seguro e ambientalmente correto. 
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SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS 
 
A partir dos resultados obtidos durante a execução deste trabalho, 
algumas sugestões são dadas para trabalhos futuros. 
 
 Realizar a atividade inseticida e repelente do óleo essencial e do 
extrato obtido pela técnica de extração supercrítica com adição 
de cossolvente; 
 Determinar um modelo matemático a partir dos dados das 
curvas de extrações com CO2 supercrítico puro e com adição de 
cossolvente; 
 Encapsular o óleo essencial e o extrato obtido pela tecnologia 
supercrítica; 
 Avaliar a atividade inseticida e repelente do óleo essencial e do 
extrato supercrítico encapsulado e observar se existiu um 
aumento nestas atividades. 
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